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ABSTRAK 
 
Kompleks ion logam Zn(II) dengan ligan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin 
berhasil disintesis dengan perbandingan mol logam dan ligan 1:1 dalam pelarut 
metanol dan asetonitril 2:1. Hasil sintesis kompleks diperoleh padatan kristalin 
berwarna kuning kecoklatan. Kompleks menyerap sinar UV-Vis pada panjang 
gelombang 320 nm. Hasil karakterisasi FTIR menunjukkan terjadi ikatan logam 
dan ligan yaitu Zn-N pada daerah sekitar 445,57 cm-1. Hasil analisis elemental 
analyzer dan AAS menunjukkan kompleks yang terbentuk memiliki rumus molekul 
[Zn(L)(Cl)2]. Rumus molekul juga didukung dengan data TGA. Hasil analisis 
TGA menunjukkan tidak terdapat air kristal dalam senyawa kompleks. Uji 
toksisitas senyawa kompleks dilakukan dengan metode Brine Shrimp Lethality 
Test (BSLT) dan didapatkan nilai LC50 kompleks dan ligan masing-masing 
sebesar 76,95 μg/ml dan 200,27 μg/ml. 
 
   
 
Kata Kunci : Kompleks, Zn(II), ligan, 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin, LC50 
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 ABSTRACT  
The complex of metal ion Zn (II) with the ligand 2.6-bis(4-
nitrobenzamido)pyridine has been successfully synthesized with mole ratio of 
metal and ligand 1:1 in methanol and acetonitrile 2:1 as a solvent. Complex 
synthesis results obtained brownish yellow crystalline solid. Complex absorbs 
UV-Vis light at 320 nm. FTIR characterization results indicate occur bonding of 
metals and ligand, that is Zn-N in region 445.57 cm-1. Results of elemental 
analyzer and AAS analysis shows the complex formed has the formula 
[Zn(L)(Cl)2]. The molecular formula is also supported by the TGA data. TGA 
analysis results showed there was no water in the crystalline complex compounds. 
The toxcicity test complex compounds made by the method of Brine Shrimp 
Lethality Test (BSLT) and the LC50 value of complex and ligand obtained 76.95 
μg/ml and 200.27 μg/ml respectively. 
 
Keywords: Complex, Zn(II), ligand, 2,6-bis(4-nitrobenzamido)pyridine, LC50 
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BAB 1 
PENDAHULUAN 
 
1.1 Latar Belakang 
Senyawa kompleks adalah senyawa yang tersusun dari suatu ion logam 
pusat dengan satu atau lebih ligan yang menyumbangkan pasangan elektron 
bebasnya kepada ion logam pusat. Senyawa kompleks terus dikembangkan 
menjadi senyawa yang bermanfaat dalam bidang pengobatan. Beberapa senyawa 
kompleks yang berhasil disintesis menunjukkan aktivitas yang baik dalam bidang 
kimia medisinal. Khususnya senyawa kompleks yang berikatan dengan senyawa 
organik.  
Perkembangan kimia koordinasi menyediakan prospek untuk mendesain 
senyawa terapi baru yang memiliki karakteristik sebagai senyawa obat. Salah satu 
senyawa kompleks yang memiliki karakteristik tersebut adalah cis-Pt(NH3)2Cl2 
(cisplatin). Cisplatin merupakan senyawa organometalik yang digunakan untuk 
obat dan sangat efektif dalam treatement kanker ovum dan testis (Meng dkk., 
2009). Namun, cisplatin menunjukkan efek samping yang kurang baik bagi tubuh 
seperti neurotoksik, nephrotoksik, dan menggangu fungsi hati. Beberapa 
kompleks logam platinum seperti zeniplatin, enioplatin, oxalatoplatin, dan 
ormaplatin setelah dilakukan uji klinis menunjukkan efek toksik seperti cisplatin, 
namun senyawa-senyawa tersebut tidak terdetoksifikasi cukup baik didalam 
tubuh, sehingga menimbulkan efek buruk pada ginjal (McKeage, 1991). Untuk 
mengatasi toksisitas dan fenomena ketahanan obat terhadap sel kanker, serta 
untuk mendapatkan aktivitas dan selektivitas obat yang lebih baik dari kompleks 
platinum (cisplatin), maka digunakan kompleks non platinum. 
Sintesis kompleks non-platinum seperti paladium, rutenium, rhodium, 
copper, dan lantanum dengan ligan aromatis yang mengandung-N seperti piridin, 
imidazol, dan 1,10-penantrolin, dan turunannya (dimana bersifat sebagai donor 
yang mirip dengan basa purin dan pirimidin) telah dilaporkan dan menunjukkan 
sifat antikanker in vitro dan in vivo dalam model seperti cisplatin (Zhao dan Lin, 
2005). Kebanyakan kompleks non-platinum menunjukkan geometri dan bilangan 
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koordinasi yang bervariasi, sifat kelarutan yang lebih baik dan kinetika reaksi 
subtitusi atau jalur mekanisme yang bervariasi. Semua faktor tersebut dapat 
menyebabkan profil farmakologis yang berbeda dari kompleks platinum (Liguori 
dkk., 2010).  
Beberapa logam non-platinum seperti Zn(II), Co(II), Ni(II), Fe(II), dan 
Fe(III) berhasil digunakan sebagai senyawa kompleks yang memiliki aktivitas 
biologi (Gong dkk., 2012: Tyagi dkk., 2014; Gao dkk., 2010). 
Zn merupakan ion logam paling esensial dalam tubuh setelah besi dan 
sangat dibutuhkan dalam pertumbuhan dan perkembangan mikroorganisme, baik 
tumbuhan, hewan, maupun manusia, selain itu Zn juga sangat berperan dalam 
berbagai sistem biologi di tubuh seperti proses homeostasis, respon imun, stress 
oksidatif, apoptosis dan sebagai kofaktor (M. Stefanidou, 2005). Asupan Zn yang 
dibutuhkan oleh orang dewasa adalah 15-20 mg perhari (Lippard dkk., 1994). 
Sebagai tambahan, Zn memiliki peran penting dalam neurogenesis, 
sipnatogenesis, pertumbuhan neuronal, dan neurotransmisi dan diharapkan tidak 
terakumulasi dalam tubuh sehingga dapat mengurangi efek toksik yang berlebihan 
pada ginjal dan liver (Nagy dkk., 2012). Zn merupakan logam transisi golongan 
IIB yang memiliki nomor atom 30 dengan konfigurasi elektron [Ar] 4s2 3d10. Ion 
logam Zn(II) mampu menyediakan orbital kosong yang dapat menerima pasangan 
elektron bebas dari ligan. Oleh karena itu, Zn dapat digunakan sebagai salah satu 
kandidat logam yang dapat mengikat ligan dengan baik. 
Telah dilaporkan oleh Pucci dkk. (2010) bahwa logam Zn mampu 
digunakan sebagai logam pengganti platinum pada kompleks [(bpy-9)ZnCl2] dan 
aktif sebagai senyawa obat. Aktivitas kompleks dari ion logam Zn(II) sebagai 
senyawa obat dipengaruhi oleh ligan yang terkoordinasi dengannya. Beberapa 
ligan yang biasanya digunakan sebagai senyawa obat adalah ligan organik seperti 
piridin (Helal dkk., 2015: Jose dkk., 2015), benzamida (Zhang dan Li, 2012), 
imidazol dan turunannya (Wu dkk., 2012). Ligan-ligan tersebut memiliki 
pasangan elektron bebas dari atom nitrogen dan oksigen. Senyawa piridin 
menunjukkan aktivitas yang baik sebagai antimikroba, antiinflamasi, analgesik 
(Helal dkk., 2015) dan antikanker (Zhang dan Li, 2012). 
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Beberapa kompleks ion logam Zn(II) yang berikatan dengan ligan organik 
seperti piridin, benzamida, dan imidazol menunjukkan aktivitas yang baik sebagai 
agen antibakteri (Colak dkk., 2012: Chiniforoshan dkk., 2014), antioksidan (Wu 
dkk., 2012), antiinflamasi, dan antikanker (Tyagi dkk., 2014: Gao dkk., 2010). 
Kompleks ion logam Zn(II) dengan ligan 2,6-bis(2-benzimidazolil)piridin 
memiliki kemampuan yang lebih baik daripada kompleks ion logam Cd(II) dalam 
aktivitasnya sebagai antioksidan (Wu dkk., 2012). Berdasarkan penelitian tersebut 
maka ion logam yang digunakan dalam penelitian ini adalah ion logam Zn(II). 
Beberapa kompleks ion logam Zn(II) dengan ligan benzamida maupun 
piridin terbukti aktif sebagai senyawa antikanker (Tyagi dkk., 2014; Gao dkk., 
2010). Penelitian Tyagi (2014) mengenai kompleks ion logam Zn(II) dengan ligan 
2-((tiopfen-2-ilmetilen)amino)benzamida menunjukkan aktivitas antikanker yang 
lebih baik daripada kompleks Ni(II) dengan nilai IC50 terhadap sel kanker hati 
HepG2 sebesar 80±10 μM dan sel kanker payudara MCF-7 83 ± 13 μM.  
Monomer 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin (BNBP) berhasil disintesis 
oleh Taremi dkk. (2010). Senyawa ini memiliki kemiripan struktur dengan 
senyawa N-(aminopiridin) benzamida yang telah disintesis dan dikaji aktivitasnya 
sebagai senyawa obat oleh Zhang dan Li (2012). N-(aminopiridin)benzamida 
berhasil menginduksi kematian berbagai jenis sel kanker prostat PC-3, limfoma 
Hut78, dan leukimia K562 dengan nilai IC50 masing-masing sebesar 1,1μM, 
2,3μM dan 8,6μM. Nilai IC50 turunan N-(aminopiridin) benzamida tersebut lebih 
baik daripada kompleks ion logam Zn(II) dengan ligan 2-((tiopfen-2-
ilmetilen)amino)benzamida. Selain itu, senyawa BNBP memiliki dua gugus 
benzamida yang memungkinkan atom pada kedua gugus tersebut dapat 
berkoordinasi dengan ion logam Zn(II). Adanya dua atom donor O (oksigen) dan 
tiga atom donor N (1 atom nitrogen dari cincin piridin dan 2 atom dari amida) 
dapat menyumbangkan pasangan elektron bebasnya ke ion logam Zn(II). 
Berdasarkan pada penelitian tersebut maka ligan yang digunakan dalam penelitian 
ini adalah 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin. 
Berdasarkan uraian di atas, maka dalam penelitian ini akan dilakukan 
sintesis senyawa kompleks dari ion logam Zn(II) dengan ligan  2,6-bis(4-
nitrobenzamido)piridin yang diharapkan memiliki aktivitas biologi dan potensial 
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sebagai senyawa obat. Selanjutnya, senyawa kompleks yang dihasilkan 
dikarakterisasi dengan beberapa instrumen seperti UV-Vis, AAS, FTIR, Analisa 
unsur CHN, 1H NMR dan 13C NMR. Uji toksisitas ligan dan kompleks dilakukan 
dengan metode Brine Shrimp Lethality Test (BSLT). 
 
1.2 Permasalahan 
Penelitian Tyagi dkk. (2014) tentang sintesis senyawa kompleks Zn(II) 
dengan ligan 2-((tiopfen-2-ilmetilen)amino)benzamida menunjukkan nilai IC50 
yang masih tinggi yakni 80 ± 10 μM pada sel kanker HepG2 dan 83 ± 13 μM pada 
sel kanker MCF-7. Di sisi lain, monomer 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin 
(BNBP) berhasil disintesis oleh Taremi dkk. (2010) dan belum diketahui 
toksisitasnya. Senyawa BNBP tersebut memiliki kemiripan struktur dengan 
senyawa yang telah disintesis oleh Zhang dan Li (2012). Senyawa tersebut 
menunjukkan nilai IC50 yang lebih kecil (lebih toksik) daripada senyawa 
kompleks Zn(II) dengan ligan 2-((tiopfen-2-ilmetilen)amino)benzamida. Untuk itu 
pada penelitian ini dilakukukan sintesis kompleks dari ion logam Zn(II) yang 
dikoordinasikan dengan ligan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin (BNBP) dengan 
harapan ligan BNBP akan memiliki aktivitas yang sama baik dengan analog N-
(aminopiridin)benzamida.  
 
1.3 Tujuan Penelitian 
Berdasarkan permasalahan yang telah dijelaskan maka penelitian ini 
bertujuan untuk: 
1. Mendapatkan formula senyawa kompleks Zn(II) dengan ligan 2,6-Bis(4-
nitrobenzamido)piridin. 
2. Mendapatkan nilai LC50 senyawa kompleks Zn(II) dengan ligan 2,6-Bis(4-
nitrobenzamido)piridin. 
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1.4 Manfaat Penelitian 
Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan kontribusi bagi 
perkembangan ilmu pengetahuan khususnya pada bidang sintesis senyawa 
kompleks. Hasil uji toksisitas diharapkan dapat bermanfaat untuk penggunaan 
senyawa kompleks dalam bidang pengobatan.  
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“halaman ini sengaja dikosongkan” 
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BAB 2 
KAJIAN PUSTAKA 
 
2.1 Kompleks Logam dan Toksisitasnya 
Senyawa kompleks adalah senyawa yang tersusun dari suatu ion logam 
pusat dengan satu atau lebih ligan yang menyumbangkan pasangan elektron 
bebasnya kepada ion logam pusat. Donasi pasangan elektron dari ligan kepada ion 
logam pusat menghasilkan ikatan kovalen koordinasi sehingga senyawa kompleks 
dapat disebut pula sebagai senyawa koordinasi (Cotton dan Wilkinson, 1989).  
Perkembangan kimia koordinasi terutama dalam bidang senyawa 
kompleks menyediakan prospek untuk mendesain senyawa terapi baru yang 
memiliki karakteristik sebagai senyawa yang memiliki aktivitas sebagai senyawa 
obat. Senyawa anorganik diusulkan lebih efektif digunakan sebagai alternatif 
senyawa obat. Salah satu senyawa anorganik yang telah terbukti memiliki aktifitas 
biologi adalah platinum(II). Kompleks Pt(II) yang digunakan sebagai obat 
antikanker adalah adalah cis-Pt(NH3)2Cl2 (cisplatin). Cisplatin telah terbukti 
sebagai agen kemoterapi yang sangat efektif untuk mengobati berbagai jenis 
kanker (Jamieson 1999; Rofique, 2010), seperti kanker ovum dan testis (Meng 
dkk., 2009). Cisplatin bergerak ke dalam sel melalui difusi dan transport aktif, 
menyebabkan platinasi DNA sehingga terbentuk hasil adisi, yang menyebabkan 
distorsi dan inhibisi replikasi DNA (Rofique dkk., 2010). 
Berbagai logam non-platinum seperti paladium, rutenium, rodium, dan 
lantanum dengan ligan aromatis yang mengandung-N seperti piridin, imidazol, 
dan 1,10-penantrolin dan turunannya (dimana bersifat sebagai donor yang mirip 
dengan basa purin dan pirimidin), menunjukkan sifat antikanker secara in vitro 
dan in vivo dalam model seperti cisplatin (Zhao dan Lin, 2005). Kompleks non-
platinum menunjukkan geometri dan bilangan koordinasi yang bervariasi, sifat 
kelarutan yang lebih baik dan kinetika reaksi subtitusi atau jalur mekanisme yang 
bervariasi. Semua faktor tersebut menyebabkan profil farmakologis untuk 
komplek non-platinum berbeda dari kompleks platinum (Liguori dkk., 2010). 
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Beberapa ion logam transisi yang banyak digunakan sebagai senyawa 
kompleks seperti Zn(II), Cu(II), Ni(II), Fe(II), Fe(III), Mn(II) dan Co(II) 
menunjukkan aktivitas biologi yang baik dan berpotensi sebagai senyawa obat 
(Gong dkk., 2012: Tyagi dkk., 2014; Gao dkk., 2010: Shakir dkk., 2015: Rathi 
dan Singh, 2014). 
Kompleks ion logam Mn(II), Co(II), Ni(II), Cu(II), dan Zn(II) dengan 
ligan basa Schifft, (E)-N-(furan-2-il metilen)quinolin-8-amina menunjukkan 
aktivitas sebagai agen antimikroba, antioksidan, dan antikanker. Kelima kompleks 
tersebut menunjukkan aktivitas biologi yang baik pada beberapa jenis bakteri 
gram positif dan negatif seperti E. coli, S. aureus, L. typhimurium, P.aeruginosa 
dan V. cholera dengan nilai Minimum Inhibitory Concentration (MIC) < 250 
µg/ml (Shakir dkk., 2015). 
 
 
Gambar 2.1 Struktur Kompleks Ion Logam a. Mn(II), Co(II), Ni(II), Zn(II) dan 
b. Cu(II) (Shakir dkk., 2015) 
 
 
Kompleks logam yang memiliki aktivitas antikanker didasarkan pada 
reaksi kompleks dengan DNA. Beberapa interaksi dapat terjadi antara kompleks 
logam antikanker dengan DNA baik melalui ikatan kovalen maupun ikatan non-
kovalen (McMillin dan McNett, 1998; Mudasir, 2009).  
Beberapa penelitian telah dilakukan untuk mengkaji interaksi antara 
kompleks logam antikanker dengan DNA. Penggunaan senyawa kompleks 
sebagai interkalator DNA memungkinkan untuk mengubah-ubah jenis dan tingkat 
oksidasi logam serta memodifikasi bentuk, simetri, dan gugus fungsional pada 
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ligan untuk membidik DNA target (Mudasir, 2004). Beberapa jenis interaksi 
senyawa kompleks dengan DNA disajikan dalam Tabel 2.1 
 
Tabel 2.1 Beberapa Jenis Interaksi Kompleks Logam Antikanker dengan DNA 
Kompleks Jenis Interaksi Referensi 
[Fe(phen)(dip)2]2+ Interkalasi dan elektrostatik Mudasir dkk., 
2004 
[Zn(2,2’bipy-
4,4’carboxylic 
acid)(phen)(H2O2)2] 
Interaksi stacking kuat 
diantara gugus aromatis 
Gao dkk., 2010 
[Zn(2,6-bis(benzimidazo-
2-yl)piridin)NO3]+ 
Interkalasi Wang dkk., 2005 
Zn bis(thiocarbazon) Interaksi elektrostatik Palanimuthu dan 
Samuelson , 2013 
 
2.2 Ligan 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin (BNBP) 
Inhibitor Histone Deacetylase (HDAC) merupakan kelompok kelas baru 
senyawa yang ditargetkan sebagai agen antikanker. Beberapa senyawa golongan 
inhibitor HDAC telah diuji secara klinis mempunyai aktivitas yang signifikan 
terhadap aktivitas hematologi dan tumor dalam dosis yang dapat ditoleransi 
dengan baik oleh pasien kanker. Berdasarkan strukturnya, senyawa inhibitor 
HDAC merupakan beragam molekul yang dapat menginduksi penangkapan 
pertumbuhan, diferensiasi, apoptosis, dan kematian sel kanker (Dokmanovic dan 
Marks, 2005).  
Salah satu kelompok senyawa inhibitor HDAC adalah benzamida. 
Senyawa turunan benzamida yaitu MS-275 dan Chidamide (Gambar 2.2) telah 
dilaporkan aktivitasnya dalam inhibisi histone deacetylase (HDAC) dan 
berpotensi sebagai zat antikanker (Zhang dan Li, 2012). Turunan benzamida 
menunjukkan aktifitas antibakteri yang signifikan, antijamur, analgesik, 
antiinflamasi, antimalaria, antitumor dan antialergi lainnya, dan masih merupakan 
gugus fungsional yang paling umum digunakan dalam persiapan ligan aromatik. 
Sifat ambidentat kelompok amida mengarah pada pembentukan regioisomer 
ketika membentuk kompleks logam, memungkinkan koordinasi melalui atom 
nitrogen atau oksigen. Situs khelat N dan O yang berada dalam kelompok amida 
sangat diperlukan untuk polimer biologis penting, misalnya peptida dan protein 
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yang berfungsi penting dalam biokimia dan biologi (Tyagi dkk., 2014). Senyawa 
analog N-(aminopiridin)benzamida telah berhasil disintesis dan telah dilakukan 
pengujian aktivitasnya sebagai inhibitor HDAC1. Selain itu, senyawa analog 
tersebut berpotensi sebagai senyawa antikanker baru dengan nilai IC50 salah satu 
analognya sebesar 1,1 µM pada sel kanker PC-3 (Zhang dan Li, 2012). Struktur 
inhibitor HDAC ditunjukkan pada Gambar 2.2. 
 
 
Gambar 2.2 Kelompok Senyawa Benzamida Sebagai Inhibitor HDAC 
 
Senyawa 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin (BNBP) yang berhasil 
disintesis oleh Taremi dkk. memiliki kemiripan struktur dengan senyawa N-
(aminopiridin)-benzamida. Namun belum pernah dilakukan pengujian mengenai 
aktivitas antikankernya. Senyawa tersebut berhasil disintesis melalui tahapan 
reaksi subtitusi nukleofilik dari senyawa 2,6-diaminopiridin dengan 4-nitrobenzoil 
klorida dengan adanya propilen oksida sebagai scavenger asam. Senyawa 2,6-
bis(4-nitrobenzamido)piridin yang berhasil disintesis memiliki titik didih 273-
275°C. Senyawa BNBP memiliki dua gugus benzamida yang memungkinkan 
atom-atom pada kedua gugus tersebut dapat berkoordinasi dengan ion logam 
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Zn(II). Adanya dua atom donor O (oksigen) dan tiga atom donor N (1 atom 
nitrogen dari piridin dan 2 atom nitrogen dari amida) dapat menyumbangkan 
pasangan elektron bebasnya ke ion logam. Struktur senyawa BNBP ditunjukkan 
pada Gambar 2.3. 
 
 
 
Gambar 2.3 Struktur 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin 
 
Nakagawa dkk. (US Patent No. 0267565 A1, 2013) telah melaporkan 
sintesis turunan benzamida dan piridin sebagai zat antikanker. Senyawa 
benzamida tersebut adalah turunan 4-(metilaminodenoksi)-piridin-3-il benzamida. 
Struktur senyawa ini ditunjukkan pada Gambar 2.4. Senyawa benzamida yang 
dihasilkan memiliki toksisitas antikanker yang baik dan kestabilan metabolisme 
yang tinggi. 
 
H
N
N
O
(R1)n
O
NH
R2  
Gambar 2.4 Senyawa Turunan 4-(metilaminodenoksi)-piridin-3-il benzamida (R1 
& R2 = atom halogen, alkil, alkoksi, dan aril) 
  
2.3 Kompleks Ion Logam Zn(II) dengan Ligan Berbasis Piridin dan 
Benzamida 
Senyawa anorganik telah lama digunakan dalam dunia medisinal selama 
berabad-abad. Penemuan dan pengembangan senyawa cisplatin sebagai 
antikanker memainkan peranan penting dalam kimia anorganik medisinal (B. 
Lippert, 1999; Ronconi dan Sadler, 2007). Kompleks logam transisi menawarkan 
NN
H
N
H
O O
O2N NO2
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dua keuntungan seperti agen binding-DNA. Pertama dan terpenting, logam 
transisi adalah atom pusat yang sangat baik untuk asam nukleat karena 
menunjukkan geometri koordinasi yang terdefinisi. Selain itu, logam transisi 
memiliki sifat elektrokimia atau fotofisika yang khas, sehingga fungsi agen 
binding meningkat (Barone dkk., 2013).  
Kompleks ion logam Zn(II) merupakan salah satu yang dapat digunakan 
sebagai kandidat senyawa antikanker baru. Zn merupakan salah satu unsur logam 
transisi yang esensial dalam tubuh makhluk hidup. Zn memiliki nomor atom 30 
dengan konfigurasi elektron [Ar] 4s2 3d10.  
Zn merupakan mineral mikro yang memiliki fungsi dan kegunaan penting 
bagi tubuh. Zn dibutuhkan oleh berbagai organ tubuh, seperti kulit, mukosa 
saluran cerna dan hampir semua sel membutuhkan mineral ini. Kekurangan Zn 
dalam tubuh mengakibatkan melambatnya pertumbuhan (Lippard dkk., 1994) dan 
rusaknya sistem kekebalan tubuh (Linder, 1992). Rata-rata kandungan Zn dalam 
tubuh orang dewasa adalah 2 gram. Asupan harian Zn adalah 15-20 mg dan hanya 
setengah yang diserap (Lippard dkk., 1994). Beberapa alasan tersebut mendasari 
penggunaan Zn sebagai ion logam transisi dalam senyawa kompleks. Zn yang 
dibutuhkan tubuh lebih mudah terdetoksifikasi dengan sendirinya sehingga ketika 
senyawa kompleks Zn(II) digunakan sebagai obat, Zn tidak menimbulkan efek 
toksisitas dan resistensi terhadap obat selayaknya cisplatin. Penggunaan mineral 
Zn dalam dosis tinggi yakni >200 mg perhari menimbulkan efek yang kurang baik 
yakni dapat menginduksi efek sekunder pada besi, tembaga, dan kekurangan 
kalsium (Lippard dkk., 1994). 
Disamping itu, beberapa kompleks logam Zn dengan ligan benzamida 
maupun piridin terbukti aktif sebagai senyawa antikanker (Tyagi dkk., 2014; Gao 
dkk., 2010). Kompleks logam dengan ligan menunjukkan aktivitas antikanker 
yang lebih baik daripada ligan bebas (El-Morsy dkk., 2014; Dhahagani dkk., 
2014). Nilai IC50 yang dihasilkan pada kompleks [Zn(L)(OAc)2] untuk sel kanker 
HepG2 sebesar 91 ± 9 µM dan  MCF-7  sebesar 86 ± 14 µM,  nilai IC50 HepG2 
sebesar 80 ± 10 µM dan MCF-7 sebesar 83 ± 13 µM untuk kompleks 
[Zn(L)2](OAc)2 pada konsentrasi larutan 10  µM. Toksisitas  tersebut lebih baik 
daripada ligan bebas yang sebesar 97 ± 3 µM untuk HepG2 dan 95 ± 5 µM untuk 
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MCF-7 (Tyagi dkk., 2014). Beberapa keunggulan kompleks logam Zn daripada 
logam lain dalam penggunaannya sebagai senyawa obat ditunjukkan pada Tabel 
2.2. 
 
Tabel 2.2 Beberapa Hasil Penelitian Bioaktivitas Senyawa Kompleks 
Logam Ligan Aplikasi Hasil Referen 
Zn(II) 
dan 
Cd(II) 
2,6-bis(2-
benzimidazolil 
piridin) 
Antioksidan Nilai IC50 
Zn(II)= 0,89 µM 
Cd(II)= no activity 
Wu dkk., 
2012 
Cu(II), 
Co(II), 
Zn(II), 
VO(II) 
4-4-aminofenil 
morfolin 
Antimikroba Nilai MIC 
Cu(II)= 14% 
Co(II)= 15% 
Zn(II) = 12% 
VO(II)= 15% 
Dhahagani 
dkk., 2014 
Ni(II) 
dan 
Zn(II) 
2-((tiofen-2-
ilmetilen)-
amino)-
benzamida 
Antikanker 
(sel MCF-7) 
Nilai IC50 
Ni(II)= 92±8 µM 
Zn(II)= 86±14 µM 
Tyagi dkk., 
2014 
  
Berdasarkan Tabel 2.2 diketahui bahwa Zn(II) merupakan logam yang 
baik dan dapat digunakan dalam sintesis senyawa kompleks. Zn(II) menunjukkan 
aktivitas antikanker, antimikroba dan antioksidan yang lebih baik daripada ion 
logam lain seperti Cd(II), Cu(II), Co(II), Ni(II) dan VO(II). Beberapa bentuk 
molekul yang terjadi pada kompleks ion logam Zn(II) dengan ligan turunan 2-
((tiofen-2-ilmetilen)-amino)-benzamida (Tyagi dkk., 2014) ditunjukkan dalam 
Gambar 2.5. 
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Gambar 2.5 (a) Ligan; (b) [Zn(L)(OAc)2]; (c) [Zn(L)2](OAc)2 (Tyagi dkk., 2014) 
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Senyawa kompleks Zn(II) yang dikoordinasikan dengan ligan bis-pyrazol 
dan dikonjugasikan dengan glukosamin (Gambar 2.6) telah berhasil disintesis dan 
menunjukkan nilai IC50 sebesar 57-80 µM. Kompleks tersebut menunjukkan 
bahwa ion logam Zn(II) berkoordinasi dengan N4O2 dan senyawa kompleks 
terdistorsi oktahedral dengan Zn(II) sebagai pusat koordinasi. Donor-N terjadi 
pada bidang square (persegi) dari atom nitrogen pada pirazol dan koordinasi 
aksial dipenuhi oleh oksigen pada kelompok karbonil dari amida. Rata-rata 
panjang ikatan Zn─N adalah ca. 2,11 (2) Å dan rata-rata panjang ikatan Zn─O 
untuk ikatan Zn─O aksial adalah ca. 2,15 (3) Å (Bhattacharyya dkk., 2014). 
Angka dalam kurung pada posisi atom dan konstanta kisi dari hasil XRD kristal 
tunggal merupakan perkiraan ketidakpastian. 
 
Gambar 2.6 Struktur Kompleks [(L1)2Zn][ZnCl3(CH3OH)]2 
(Bhattacharyya dkk., 2014) 
 
Kompleks [Zn(2,2’bipy-4,4’carboxylic acid)(phen)(H2O2)2] berhasil 
disintesis dan menunjukkan bahwa ion logam Zn(II) berkoordinasi enam melalui 
empat atom nitrogen dari fenil dan ligan 2,2’bipridin-4,4’asam karboksilat serta 
dua atom oksigen dari H2O, yang mengindikasikan bahwa Zn terletak di pusat 
oktahedron. Panjang Zn─N(1) aksial sebesar 2,132(2) Å dan panjang Zn─N(4) 
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sebesar 2,127(19) Å memanjang dibandingkan dengan panjang Zn─N(2) sebesar  
2,176(2) Å dan panjang Zn─N(3) 2,163(19) Å. Panjang Zn─N dari empat 
nitrogen basal terletak pada kisaran 2,1278─2,176 Å dengan ikatan koordinasi 
normal. Senyawa kompleks tersebut memiliki empat molekul air. Nilai IC50 
kompleks [Zn(2,2’bipy-4,4’carboxylic acid)(phen)(H2O2)2] yang dihasilkan 
berbeda untuk masing-masing sel kanker dengan periode treatment selama 72 
jam. Nilai IC50 pada sel kanker Hela sebesar 14,61 ± 1,67 µM, Hep-G2 sebesar 
62,41 ± 11,34 µM, KB sebesar 49,75 ± 9,18 µM dan AGZY-831a sebesar 11,85 ± 
2,83 µM (Gao dkk., 2010).  
 
 
 
Gambar 2.7 Ortep Struktur Kompleks [Zn(2,2’bipy-4,4’carboxylic 
acid)(phen)(H2O2)2]  (Gao dkk., 2010) 
 
 
2.4 Karakterisasi  
2.4.1 Spektrofotometri UV-Visible 
Spektrofotometri UV-Vis merupakan salah satu cabang teknik analisis 
spektroskopik yang menggunakan sumber radiasi elektromagnetik dengan 
absorpsi sumber cahaya pada daerah sinar tampak (~750 sampai ~400 nm) dan 
daerah ultraviolet (UV ~400 sampai ~180 nm). Spektrum elektromagnetik 
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memiliki aplikasi yang luas dalam analisis kuantitatif bahan berupa cairan, larutan 
encer, film, dan bubuk. Daerah ultraviolet dan spektrum tampak dapat 
memberikan informasi mengenai struktur elektronik, khususnya untuk senyawa 
aromatik dan senyawa logam transisi. Absorpsi cahaya di daerah ultraviolet dan 
sinar tampak dihasilkan dari eksitasi pada keadaan elektronik.  Untuk material 
anorganik termasuk logam transisi, spektrum penyerapan terlihat sensitif terhadap 
bilangan koordinasi (bilangan oksidasi logam) dan jenis ligan (kekuatan ikatan) 
(Sibilia, 1996). 
 
Tabel 2.3 Spektrum Tampak dan Warna-warna Komplementer 
Panjang Gelombang (nm) Warna Warna Komplementer 
400-435 Lembayung (violet) Kuning-Hijau 
435-480 Biru Kuning 
480-490 Hijau-Biru Jingga 
490-500 Biru-Hijau Merah 
500-560 Hijau Ungu 
560-580 Kuning-Hijau Lembayung (violet) 
580-595 Kuning Biru 
595-610 Jingga Hijau-Biru 
610-750 Merah Biru-Hijau 
Sumber: Skoog dkk., 2000 
 
Prinsip kerja spektrofotometer UV-Vis adalah absorpsi sinar ultraviolet 
atau sinar tampak yang mengakibatkan transisi elektronik. Transisi elektronik 
yaitu promosi elektron-elektron dari orbital keadaan dasar yang berenergi rendah 
ke orbital keadaan tereksitasi yang berenergi lebih tinggi. Molekul yang 
memerlukan lebih banyak energi untuk promosi elektron menyerap foton pada 
panjang gelombang yang lebih pendek. Molekul yang memerlukan energi yang 
lebih sedikit menyerap foton pada panjang gelombang yang lebih panjang. Skema 
spektrofotometer UV-Vis ditunjukkan pada Gambar 2.8. 
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Gambar 2.8 Skema Spektrofotometer UV-Visible (Shriver dan Atkins, 2010) 
 
Spektroskopi UV-Vis adalah salah satu teknik yang paling banyak 
digunakan untuk mempelajari senyawa anorganik dan reaksinya. Molekul 
anorganik juga mengalami absorpsi UV-Vis, terutama pada spesies yang memiliki 
orbital d yang terisi sebagian. Hal ini menyebabkan pita absorpsi UV-Vis banyak 
teramati untuk kompleks logam transisi, serapan tersebut diakibatkan oleh 
interaksi ligan dengan orbital d dari logam. Untuk ion bebas, orbital-orbital d 
berada pada tingkat energi yang sama, tetapi tidak identik. Interaksi antarligan 
menyebabkan splitting (pembelahan) pada beberapa orbital. Sejumlah anion 
anorganik memperlihatkan puncak absorpsi ultraviolet sebagai akibat transisi 
n→π*. Splitting orbital d mengakibatkan terjadinya transisi d→d yang energinya 
berada pada daerah UV-Vis. 
Senyawa kompleks terdiri dari spesies donor dan akseptor elektron yang 
membentuk struktur “resonance like” yang dapat mengabsorpsi UV-Vis. Pada 
kompleks oktahedral dengan menggunakan teori medan kristal, enam titik 
bermuatan negatif mewakili ligan yang ditempatkan dalam daerah oktahedral 
disekitar ion logam pusat (Shriver dan Atkins, 2010). UV-Vis dapat digunakan 
untuk mengetahui panjang gelombang dari masing-masing senyawa yang 
disintesis, ligan maupun kompleks logam dan ligan. 
Beberapa hasil penelitian yang telah dilakukan pada senyawa kompleks 
menunjukkan hasil spektra yang berbeda-beda. Spektra UV-Vis kompleks Zn(II) 
ditiokarbamato dalam larutan dimetilsulfoksida menunjukkan spektrum absorpsi 
dengan pola yang sama dengan tiga band absorpsi yang kuat di daerah UV 250-
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320 nm yang merupakan transisi intraligan. Selain itu, ion logam Zn(II) memiliki 
konfigurasi elektron 3d10, karena itu tidak ada transisi d→d atau pita Ligan to 
Metal Charge Transfer (LMCT) karena orbital terisi penuh (Nagy dkk., 2012). 
Spektra absorpsi ligan dan kompleks Zn dinuklir yang dilarutkan dalam DMSO 
(20 µM) ditunjukkan pada puncak 337 nm dan bahu pada 346 nm untuk ligan, 
menunjukkan transisi n→π* dari azometin dan tioamida, dimana pada 
kompleksasi dengan seng ditunjukkan adanya koordinasi nitrogen dari azometin 
dan CS dari sulfur ke ion Zn. Penyerapan energi yang rendah pada ca. 440 nm 
merupakan pita (ikatan) tambahan pada kompleks Zn. Ikatan baru berasal dari 
transfer muatan ligan sulfur ke logam (Palanimuthu dan Samuelson, 2013). 
Spektra UV-Vis pada senyawa kompleks Zn(II) dengan ligan 2,6-bis(2,6-
dietilfeniliminometil)piridinbis-(nitrato) menunjukkan pergeseran transisi π →π* 
untuk menurunkan energi (Martines-Bulit dkk., 2014). 
  
2.4.2 Analisa Unsur Logam dengan Atomic Absorption Spectroscopy (AAS) 
Atomic Absorption Spectroscopy (AAS) adalah instrument yang digunakan 
untuk mengukur kandungan logam pada suatu senyawa. Pada senyawa kompleks, 
AAS digunakan untuk menentukan kandungan ion logam Zn dalam senyawa 
kompleks hasil sintesis sehingga rumus molekul senyawa kompleks dapat 
ditentukan. Pengukuran AAS didasarkan pada penyerapan cahaya dengan panjang 
gelombang tertentu oleh atom atau logam dalam keadaan bebas. Metode ini sangat 
tepat untuk analisis zat pada konsentrasi rendah. AAS memiliki range ukur 
optimum pada panjang gelombang 200-300 nm (Skoog dkk., 2000).  
Prinsip kerja yang berlangsung pada AAS adalah absorpsi sinar/cahaya 
pada panjang gelombang tertentu oleh atom-atom logam dalam keadaan ground 
state. Sampel logam yang berupa cairan otomatis terdorong naik menuju flame 
ketika gas asetilen dialirkan menuju flame tersebut, flame berfungsi untuk 
mengatomisasi sampel logam sehingga menjadi atom-atom. Besarnya suhu nyala 
yang diperlukan untuk atomisasi berbeda pada masing-masing unsur, oleh karena 
itu digunakan campuran gas bahan bakar/fuel dan gas oksidan/support gas yang 
cocok untuk analisis unsur tertentu (Day&Underwood, 1983). Asetilen adalah 
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salah satu gas yang cocok untuk analisis suatu unsur dengan nyala gas sebesar 
2200°C.  
Sampel yang telah teratomisasi kemudian menyerap sinar/cahaya yang 
berasal dari Hollow Catode Lamp (HCL) yang memiliki panjang gelombang 
tertentu sesuai dengan logam yang diuji. Perbedaan tegangan dalam Hollow 
Catode Lamp menyebabkan foton yang terdapat pada HCL dipancarkan dan 
diserap oleh atom-atom yang terdapat dalam flame. Foton yang dipancarkan oleh 
HCL pada panjang gelombang tersebut memiliki cukup energi untuk mengubah 
tingkat energi elektronik suatu atom sehingga keadaan atom-atom yang 
mengabsorpsi cahaya tersebut menjadi tereksitasi. Eksitasi terjadi pada saat atom 
berada di flame. Selanjutnya, sisa foton yang tidak diserap oleh atom-atom di 
flame kemudian ditangkap oleh monokromator yang berfungsi untuk 
mendispersikan sinar dengan panjang gelombang tertentu. Sisa foton ditangkap 
oleh detektor untuk diukur intensitas sinarnya.  
Berdasarkan prinsip kerja instrument tersebut maka dapat disimpulkan 
apabila terdapat cahaya dengan panjang gelombang tertentu dilewatkan pada 
flame yang mengandung atom-atom bebas maka sebagian cahaya tersebut diserap 
oleh atom dan intensitas penyerapan berbanding lurus dengan banyaknya atom 
bebas logam yang berada pada flame. 
 
Tabel 2.4 Beberapa Perkiraan Batas Deteksi dalam Absorpsi Atom  
Unsur Nyala Asetilena-Udara* Tanur Grafiti 
Ca  0,002  0,0003 
Cd 0,005 0,0001 
Cr 0,005 0,0005 
Cu 0,004 0,0001 
Fe 0,004 0,003 
K 0,004 0,001 
Mg 0,003 0,00005 
Ni 0,005 0,0001 
Zn 0,001 0,000006 
*bagian unsur per sejuta bagian larutan (ppm) 
Sumber: Day&Underwood, 1983 
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Hubungan antara absorbansi dengan konsentrasi diturunkan dari Hukum 
Lambert yang menyatakan apabila suatu sumber sinar monkromatik melewati 
medium transparan, maka intensitas sinar yang diteruskan berkurang dengan 
bertambahnya ketebalan medium yang mengabsorbsi. Hukum Beer menyatakan 
intensitas sinar yang diteruskan berkurang secara eksponensial dengan 
bertambahnya konsentrasi spesi yang menyerap sinar tersebut. Dari kedua hukum 
tersebut diperoleh suatu persamaan:  
Log  
𝐼0
𝐼𝑡
 = a. b. c …………………………………… (2.1) 
 Jika A = Log  
𝐼0
𝐼𝑡
  maka persamaan di atas menjadi    
A = a b c                      .. ………………………………….   (2.2) 
Hukum Lambert-Beer dapat digunakan untuk mengetahui konsentrasi 
sampel dengan mengukur absorbansinya. Konsentrasi sampel dapat ditentukan 
dari kurva kalibrasi standar dengan persamaan linear y = ax + b. 
 
2.4.3 Spektrofotometri Fourier Transform Infrared (FTIR) 
Spektrofotometer Fourier Transform Infrared (FTIR) merupakan 
instrumen modern yang digunakan untuk mengukur serapan radiasi inframerah 
pada berbagai panjang gelombang.  Pengukuran FTIR standar berlangsung pada 
range 7000–400 cm-1, tetapi dapat pula mencapai –50 cm-1 dengan menggunakan 
tambahan sumber sinar, optik, dan detektor. Keuntungan dari metode FTIR 
dibandingkan dengan IR konvensional adalah penggunaan radiasi sumber sinar 
yang lebih tinggi, rasio signal to noise ditingkatkan dengan adanya interferometer 
sehingga kualitas spektrum inframerah lebih baik, meminimalkan waktu 
pengukuran dalam memperoleh data karena informasi dikumpulkan secara 
bersamaan atau dalam satu waktu, dan akurasi pengukuran yang lebih tinggi 
dibandingkan dengan spektrometer dispersif cahaya konvensional (Sibilia, 1996 
dan Stuart, 2004). Skema spektrofotometer FTIR ditunjukkan pada Gambar 2.9. 
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Gambar 2.9 Skema Spektrofotometer FTIR (Sibilia, 1996) 
 
Pada spektrum inframerah, bilangan gelombang (𝑣) berbanding lurus 
dengan frekuensi atau energi, oleh karena itu bagian horizontal pada spektrum 
inframerah dinyatakan sebagai bilangan gelombang dalam cm-1. 
Molekul-molekul poliatom menunjukkan dua jenis vibrasi molekul yakni 
stretching dan bending. Vibrasi ikatan yang melibatkan atom hidrogen sangat 
berarti, karena atom-atom dengan massa kecil cenderung lebih mudah bergerak 
daripada atom dengan massa lebih besar. Semakin rumit struktur suatu molekul, 
semakin banyak bentuk vibrasi yang mungkin terjadi. Hukum Hooke dapat 
digunakan untuk membantu perkiraan daerah terjadinya vibrasi. 
𝑣 =  
1
2𝜋𝑐
 √
𝑓 (𝑚1+𝑚2)
𝑚1.𝑚2
 ............................................ (2.3) 
Dimana 𝑣 adalah bilangan gelombang (cm-1), 𝑐 adalah kecepatan cahaya 
(cm/detik), 𝑚1 adalah massa atom 1, 𝑚2 adalah massa atom 2 dan 𝑓 adalah 
tetapan gaya (dyne/cm = gr/detik). 
Salah satu aplikasi FTIR adalah untuk menentukan ikatan dan gugus 
fungsional yang terdapat dalam suatu senyawa kompleks dan juga untuk 
mendukung penentuan rumus molekul senyawa kompleks yang dihasilkan. 
Beberapa bilangan gelombang spektrum inframerah khas muncul dengan adanya 
kelompok-kelompok gugus yang berasal dari ligan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)-
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piridin. Tabel 2.5 menunjukkan beberapa karakteristik band yang mungkin 
muncul pada ligan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin. 
 
Tabel 2.5 Karakteristik Band Spektrum Inframerah 
Bilangan Gelombang (cm-1) Karakter Band 
3335 Stretching N–H singlet untuk amina sekunder 
2780 Stretching N–CH2 
1615 Bending N–H 
1360–1250 Stretching C–N aromatis 
1220–1020 Stretching C–N alifatik 
715 Wagging N–H 
3360–3340 Stretching asimetris NH2 amida primer 
3300–3250 Stretching N–H pada amida sekunder 
3190–3170 Stretching simetris NH2  amida primer 
3100–3060 Amida sekunder amida II overtune 
1680–1660 Stretching C=O amida primer  
1680–1640 Stretching C=O amida sekunder 
1650–1620 Bending NH2 amida primer 
1560–1530 Bending N–H amida sekunder, stretching C–N 
750–650 Wagging N–H amida sekunder 
1615–1565 Stretching C=N piridin, stretching C=C  
1660–1620 Stretching asimetrik NO2 nitrat 
1540–1500 Stretching NO2 asimetrik senyawa nitro 
aromatik 
1370–1330 Stretching NO2 simetrik senyawa nitro aromatik 
870–840 Stretching N–O nitrat 
2000–1700 Cincin benzena 
1650–1430 Stretching C=C 
750-100 Stretching M–X 
1010-850 M=O 
Sumber: Stuart, 2004 
 
Hasil IR pada senyawa 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin (Gambar 2.10) 
menunjukkan adanya serapan pada panjang gelombang 3353 cm-1 yang 
merupakan karakter khas N–H singlet untuk amina sekunder, stretching C=O 
ditunjukkan pada bilangan gelombang 1694 cm-1, pada daerah serapan 1604–1586 
cm-1 menunjukkan stretching C=N piridin dan stretching C=C,  bilangan 
gelombang 1522 cm-1 untuk stretching asimetrik NO2, dan 1351 cm-1 untuk 
stretching simetrik NO2 (Taremi dkk., 2010).  
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Gambar 2.10 Spekta FTIR Senyawa BNBP (Mehdipour-Ataei dan Taremi, 2011) 
 
Pada penelitian Tyagi dkk. (2014) bilangan gelombang khas M─O pada 
kompleks Zn dengan ligan 2-((tiofen-2-ilmetilen)amino)benzamida ditunjukkan 
pada range 534─540 cm-1, sedangkan untuk M─Cl pada range 290─307 cm-1. 
Ikatan logam Zn dengan atom N dari piridin pada pembentukan kompleks 
ditunjukkan pada bilangan gelombang 239-250 cm-1 untuk kompleks Zn dengan 
ligan 2-asetil piridin 1-(4-fluorofenil)-piperazinil tiosemikarbazon (Stanojkovic 
dkk., 2010). 
 
2.4.4 1H-NMR dan 13C-NMR 
Nuclear Magnetic Resonance (NMR) adalah spektroskopi yang dapat 
digunakan untuk menentukan struktur molekul dalam larutan dan cairan murni. 
Dalam banyak kasus NMR dapat memberikan informasi mengenai bentuk dan 
simetri dengan kepastian yang lebih baik daripada teknik spektroskopi yang lain 
seperti spektroskopi IR dan Raman. Studi NMR pada molekul dalam larutan 
umumnya tidak bisa memberikan informasi mengenai jarak ikatan dan sudut, 
meskipun dapat memberikan beberapa informasi tentang pemisahan internuklir 
(Shriver dan Atkins, 2010). 
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Spektroskopi 1H-NMR digunakan untuk mengidentifikasi posisi proton 
pada suatu molekul, sedangkan 13C-NMR digunakan untuk menentukan letak 
atom C pada suatu molekul. Keuntungan 13C-NMR adalah terjadinya pergeseran 
kimia yang lebih besar kearah bawah medan magnet dari puncak TMS 
dibandingkan dengan pergeseran kimia pada proton. Pergeseran kimia pada 
proton 0─100 ppm bawah medan puncak TMS, sedangkan pada 13C didapat 
variasi sebesar 0─200 ppm. 
 
Tabel 2.6 Karakteristik Spin Inti untuk 1H dan 13C  
Inti 
Kelimpahan  
di alam (%) 
Sensitivitas* Spin 
Frekwensi 
NMR (MHz)† 
1H 99,98 5680 ½ 100,000 
13C 1,11 1,00 ½ 25,145 
* Sensitivitas relatif untuk 13C=1 dan merupakan produk sensitivitas relatif dari isotop dan 
kelimpahan di alam 
† Pada 2,349 T (spektrometer ‘100 MHz) 
Sumber: Shriver dan Atkins, 2010 
 
Prinsip kerja NMR yaitu penyerapan energi di dalam medan magnet yang 
kuat oleh partikel yang sedang berputar sehingga medan magnet yang sesuai 
dengan molekul akan dikonversi menjadi spektra NMR, struktur senyawa/rumus 
bangun molekul senyawa organik dapat teridentifikasi. Beberapa jenis pergeseran 
kimia untuk 1H-NMR disajikan dalam Tabel 2.7. Pergeseran kimia untuk 13C-
NMR disajikan dalam Tabel 2.8. 
 
Tabel 2.7 Pergeseran Kimia 1H NMR 
Struktur Senyawa δH (ppm) 
H pada senyawa aromatis 6,0─9,5 
H pada piridin 7,5─9,5 
H benzena monosubtitusi p–NO2  7,70 
H pada amida-NH  6,0-8,5 
Sumber: Breitmaier, 2002 
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Tabel 2.8 Pergeseran Kimia 13C-NMR 
 Struktur Senyawa δC (ppm) 
C=C pada aromatis  92─145 
C pada piridin 85─165 
C pada C=O  159-180 
Sumber: Breitmaier, 2002 
 
Hasil analisis 1H-NMR pada senyawa 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin 
(Gambar 2.11) ditunjukkan adanya pergeseran kimia (δ) 9.85 s ppm untuk 2H 
pada NH amida, 7,79–7,77 m ppm untuk 3H piridin, 7,69 d dan 6,55 d ppm untuk 
4H fenil (Taremi dkk., 2010) yang ditampilkan dalam Gambar 2.11. Spektrum 1H-
NMR yang dihasilkan untuk ligan 2-((tiofen-2-ilmetilen)amino)benzamida dan 
kompleks Zn(II) menunjukkan adanya pergeseran kerapatan elektron dari ligan 
dengan logam. Ligan 2-((tiofen-2-ilmetilen)amino)benzamida menunjukkan 
karakteristik proton singlet dari azometanin pada 8,45 d ppm dan daerah untuk 
senyawa aromatis adalah double set, triplet dan multiplet pada range 7,75-6,67 
ppm untuk kompleks, dan range 7,61-6,68 untuk ligan (Tyagi dkk., 2014). 
 
 
Gambar 2.11  Spektrum 1H-NMR BNBP (Mehdipour-Ataei dan Taremi, 2011) 
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2.4.5 Analisa Mikrounsur dengan CHN Analyzer 
Peralatan yang digunakan untuk menganalisa komposisi karbon (C), 
hidrogen (H), dan Nitrogen (N) pada suatu sampel material disebut CHN 
Analyzer. Dewasa ini, CHN Analyzer sudah mampu menganalisa kandungan 
oksigen (O) dan sulfur (S) pada sampel material, sehingga dapat disebut CHNS/O 
Analyzer. Prinsip umum alat ini adalah combustion analyzer. Sampel dibakar 
dengan bantuan oksigen dan berubah menjadi gas yang kemudian dideteksi oleh 
detektor. CHN Analyzer mampu menentukan persentase kandungan karbon, 
hidrogen, nitrogen, sulfur, dan oksigen pada senyawa organik berdasarkan metode 
Dumas. Metode tersebut melibatkan oksidasi yang sempurna dan sesaat dari 
sampel melalui pembakaran sekejap (flash combustion). Gas hasil pembakaran 
dipisahkan oleh kolom kromatografi dan kemudian dideteksi oleh Thermal 
Conductivity Detector (TCD) yang memberikan sinyal output yang sesuai dengan 
konsentrasi dari masing-masing dari campuran gas (Shriver dan Atkins, 2010). 
Terdapat beberapa teknik yang berbeda untuk menentukan kandungan C, 
H, N, S, dan O pada sampel. Setiap teknik memiliki level presisi, akurasi, 
kecepatan analisa, dan tingkat kemudahan operasi yang berbeda. Sampel 
dipanaskan sampai 900°C dalam oksigen dan campuran karbon dioksida, dan 
dihasilkan karbon monoksida, air, nitrogen dan nitrogen oksida. Aliran gas helium 
menyapu produk kedalam tungku tabung pada suhu 750°C, dimana tembaga 
mereduksi nitrogen oksida menjadi nitrogen dan menghilangkan oksigen. 
Tembaga oksida mengubah karbon monoksida menjadi karbon dioksida. 
Campuran yang dihasilkan dianalisis dengan melewatkannya melalui tiga detektor 
konduktivitas termal (TCD). Detektor pertama mengukur kandungan atom 
hidrogen, sedangkan air dihilangkan dalam perangkap. Pada detektor kedua atom 
karbon diukur, dan karbon dioksida dihilangkan di perangkap kedua. Sisa nitrogen 
kemudian diukur pada detektor. Data yang diperoleh dari teknik ini dilaporkan 
sebagai persentase massa C, H, dan N (Shriver dan Atkins, 2010). 
Oksigen dapat dianalisis jika tabung reaksi diganti dengan tabung kuarsa 
yang terisi dengan karbon yang telah dilapisi dengan katalis platinum. Ketika 
produk gas melalui tabung maka oksigen diubah menjadi karbon monoksida, yang 
kemudian dikonversi menjadi karbon dioksida oleh bagian atas tembaga oksida 
27 
 
panas. Prosedur selanjutnya sama dengan prosedur yang dilakukan sebelumnya. 
Kandungan sulfur dapat diukur jika sampel dioksidasi dalam tabung diisi dengan 
tembaga oksida. Kandungan air dihilangkan dengan perangkap dalam tabung 
dingin, sulfur dioksida biasanya ditentukan dengan detektor hidrogen. (Shriver 
dan Atkins, 2010). 
 
 
Gambar 2.12 Skema CHN Analyzer (Shriver dan Atkins, 2010) 
 
Dalam penelitian ini, analisis CHN digunakan untuk menganalisa 
kandungan unsur mikro dalam ligan maupun kompleks logam dengan ligan. Ligan 
2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin menunjukkan kandungan C, H dan N berturut-
turut sebesar 56,18%, 3,10% dan 17,28%. Hal ini tidak berbeda jauh dengan nilai 
kalkulasi masing-masing unsur sebesar 56,02%, 3,19% dan 17,20% (Taremi dkk., 
2010). 
 
2.4.6 Thermo Gravimetric Analyzer (TGA) 
Analisa termogravimetri (TGA) adalah suatu teknik analitik untuk 
menentukan stabilitas termal suatu material dan fraksi komponen volatile dengan 
menghitung perubahan berat yang dihubungkan dengan perubahan temperatur. 
TGA biasanya digunakan untuk pengujian komponen anorganik dan organik 
dalam material. Pengukuran TGA dilakukan di udara atau pada atmosfir inert, 
seperti helium atau argon, dan berat yang dihasilkan dinyatakan sebagai fungsi 
dari kenaikan temperatur. Analisis TGA dalam suatu senyawa kompleks dapat 
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digunakan untuk menentukan struktur senyawa dan juga untuk mengetahui 
keberadaan air kristal dalam kompleks yang terbentuk. 
TGA pada umumnya memiliki timbangan high-precision berupa suatu 
tempat platina yang terisi dengan sampel. Tempat sampel diletakkan pada 
pemanas elektrik dengan thermocouple untuk mengukur temperatur. Atmosfir 
murni dengan gas inert digunakan untuk mencegah oksidasi atau reaksi lain yang 
tidak diinginkan. 
 
 
Gambar 2.13 Kurva TGA Kompleks [Zn(2-((tiopfen-2-ilmetilen)amino)-
benzamida)OAc)2] dalam Atmosfer Nitrogen (Tyagi dkk., 2014) 
 
Gambar 2.13 menunjukkan bahwa pada kompleks [Zn(2-((tiopfen-2-
ilmetilen)amino)-benzamida)OAc)2] hanya terdapat 1 tahap perubahan termogram 
pada area suhu 125-360°C yang merupakan tahap hilangnya anion C8H9O4S, dan 
menyisakan residu ZnO sebesar 19,7 %. Kompleks ini hanya menunjukkan satu 
tahapan reaksi yang berarti tidak terdapat komponen air kristal dalam kisi 
kompleks (Tyagi dkk., 2014). 
Kompleks [Zn(5,6-diamino-4-hidroksi-2-merkaptopirimidin)2Cl2].2H2O 
memiliki komponen air kristal dalam kisinya sehingga menunjukkan empat tahap 
perubahan termogram pada area suhu 45-248°C; 249-376°C; 377-498°C; dan 499-
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685°C. Penurunan berat tersebut masing-masing dimulai dari air terhidrasi 
sebanyak 7,4 mg/menit atau sekitar 7,3% dari berat total, Cl2 sebanyak 14,5 
mg/menit yaitu 14,5% dari berat total, C3H6N3O sebanyak 20,5 mg/min yaitu 
19,7% dari berat total, dan C3H5N3O sebanyak 20,3 mg/menit yaitu 20,1% dari 
berat total, sisanya adalah Zn(II) sebagai residu sebanyak 16,8% (El-Morsy dkk., 
2014). 
 
2.5 Brine Shrimp Lethality Test (BSLT) 
Brine Shrimp Lethality Test (BSLT) merupakan salah satu metode awal 
yang sering digunakan untuk mengamati toksisitas senyawa dan merupakan 
metode penapisan untuk aktivitas antikanker dalam senyawa kimia bahan alam.  
Metode ini memiliki beberapa keunggulan yakni waktu analisa cepat, reliabel, 
tidak mahal dan mudah dilakukan (Meyer dkk., 1982). 
Berdasarkan metode yang telah dikerjakan oleh Meyer dkk. (1982), 
metode ini ditujukan terhadap tingkat mortalitas larva udang Artemia salina yang 
disebabkan oleh larutan senyawa uji. Metode ini merupakan salah satu metode 
yang banyak digunakan untuk pencarian senyawa antikanker baru yang berasal 
dari tanaman. Hasil uji toksisitas dengan metode ini telah terbukti memiliki 
korelasi dengan daya sitotoksisitas senyawa antikanker. Hasil yang diperoleh 
dihitung sebagai nilai LC50 (Lethal Concentration 50) senyawa kompleks, yaitu 
jumlah dosis atau konsentrasi senyawa kompleks  yang dapat menyebabkan 
kematian larva udang sejumlah 50% setelah masa inkubasi 24 jam (Lisdawati, 
dkk, 2006). Senyawa dengan LC50 < 1000 µg/ml dianggap sebagai suatu senyawa 
aktif (Meyer dkk., 1982).   
Dalam uji BSLT, air laut yang digunakan sebagai medium untuk 
pengamatan larva udang dan persen kematian udang larva dihitung dengan 
menggunakan rumus berikut: 
% 𝑘𝑒𝑚𝑎𝑡𝑖𝑎𝑛 =  
𝐴
𝐵
 𝑥 100 %  ............................................... (2.4) 
dimana:  
A = total kematian larva Artemia salina 
B = total larva Artemia salina 
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Berdasarkan data kematian larva Artemia salina tersebut, kemudian ditarik 
regresi linier dari grafik log konsentrasi versus % kematian : 
y = Bx + A   .............................................................................. (2.5) 
dimana: x = log konsentrasi 
 y = % kematian larva 
Nilai LC50 didapatkan dengan memasukkan nilai y yang didapatkan pada 
regresi linear (50% kematian). Apabila pada larutan kontrol terdapat larva yang 
mati, maka % kematian larva dihitung dengan menggunakan rumus Abott (Meyer 
dkk., 1982 ; Fikriah, 2011): 
dimana: 
% 𝑘𝑒𝑚𝑎𝑡𝑖𝑎𝑛 =  
𝑇−𝐾
10
 𝑥 100 %  ............................................... (2.6) 
dimana: 
T = Jumlah larva Artemia salina yang mati pada sampel uji 
K = Jumlah larva Artemia salina yang mati pada kontrol 
 
Senyawa hasil ekstrak dikatakan aktif apabila nilai LC50 < 1000 µg/ml, 
dan tidak aktif jika > 1000 µg/ml. Senyawa yang memiliki nilai LC50 < 200 µg/ml 
(ekstrak) dan < 5 µg/ml (senyawa murni) dianggap sangat toksik (Tawaha, 2006). 
Klasifikasi toksisitas dalam uji BSLT menurut Meyer dalam Rossiana dijelaskan 
dalam Tabel 2.9.  
 
Tabel 2.9 Klasifikasi Toksisitas dalam Uji BSLT 
Tingkat Toksisitas Konsentrasi (µg/ml) 
Sangat toksik 1─10 
Toksik sedang 10-100 
Toksik rendah 100-1000 
Sumber: Rossiana, 2006 
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BAB 3 
METODOLOGI PENELITIAN 
 
Pada penelitian ini terdapat 3 tahap prosedur penelitian yang meliputi 
sintesis senyawa kompleks, karakterisasi senyawa kompleks menggunakan 
spektrofotometer UV-Vis, Atomic Absorption Spectroscopy (AAS), analisis mikro 
unsur CHN, spektrofotometer Fourier Transform Infra Red (FTIR), 
Termogravimetri Analis (TGA), Spektroskopi 1H-NMR dan 13C-NMR. Tahap ke-
tiga yakni uji toksisitas ligan dan senyawa kompleks yang dilakukan dengan metode 
Brine Shrimp Lethality Test (BSLT). 
 
3.1 Alat dan Bahan 
3.1.1 Alat 
Alat yang digunakan pada tahap sintesis senyawa kompleks adalah beberapa 
alat gelas, kertas saring, erlenmeyer, mikropipet, pipet ukur, pipet tetes, pemanas-
pengaduk magnet (magnetic stirrer hotplate), neraca gelas, oven, desikator, vacuum 
evaporator dan timbangan analitik. Tahap karakterisasi menggunakan instrumen 
Spektrofotometer UV-Visible Genesys 10S di Laboratorium Fundamental ITS 
Surabaya, Atomic Absorption Spectroscopy (AAS) dan spektrofotometer Fourier 
Transform Infra Red (FTIR) SHIMADZU 8400S di Laboratorium Instrumen 
Jurusan Kimia ITS Surabaya, 1H-NMR dan 13C-NMR JEOL RESONANCE di 
Laboratorium NMR TDC UNAIR, CHN Analyzer Eager 300, DSC-TGA METLER 
di Laboratorium Instrumen Jurusan Material dan Metalurgi ITS Surabaya. Uji 
toksisitas menggunakan seperangkat alat Brine Shrimp Lethality Test (BSLT) di 
Laboratorium Kimia Bahan Alam dan Sintesis Jurusan Kimia ITS Surabaya. 
 
3.1.2 Bahan 
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah bahan kimia dari 
Merck dan Sigma Aldrich yang memiliki kemurnian pro analis (p.a) meliputi 2,6-
diaminopiridin, N-metil pirolidon (NMP), propilen oksida, 4-nitrobenzoil klorida, 
Seng klorida (ZnCl2), metanol, SiO2, etanol, dimetilformamida (DMF), 
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dimetilsulfoksida (DMSO), Asetonitril, etil asetat, kloroform, Diklorometana 
(DCM), Akuades. Uji toksisitas pada senyawa kompleks menggunakan larva udang 
Artemia salina. 
 
3.2 Prosedur Sintesis 
3.2.1 Sintesis Ligan 2,6-Bis(4-nitrobenzamida)piridin (BNBP) 
Ligan BNBP disintesis berdasarkan prosedur yang telah dilakukan oleh 
Taremi dkk. (2010) dengan beberapa modifikasi. Sebanyak 3,375 gram (0,03 mol) 
2,6-diaminopiridin dan 90 mL N-metil-pirolidon (NMP) dimasukkan dalam labu 
dasar bulat leher tiga berukuran 250 mL (yang sebelumnya telah dilengkapi dengan 
magnetic stirrer, termometer dan tabung inlet gas nitrogen). Campuran diaduk pada 
suhu 0°C selama 30 menit. Sebanyak 43 mL propilen oksida ditambahkan dan 
diaduk selama beberapa menit. Kemudian, sebanyak 13,635 gram (0,07 mol) 4-
nitrobenzoil klorida ditambahkan ke dalam labu dan campuran tersebut diaduk pada 
suhu 0°C selama 30 menit. Suhu reaksi selanjutnya dinaikkan hingga mencapai 
suhu ruang (22 ± 1°C) dan campuran diaduk lagi selama 25 jam. Setelah reaksi 
tuntas, senyawa hasil reaksi (BNBP) diperoleh melalui pengendapan dengan cara 
menuangkan campuran reaksi yang ada kedalam gelas kimia berisi air. Endapan 
yang dihasilkan kemudian disaring, dicuci dengan air panas dan metanol lalu 
dikeringkan dalam kondisi vakum suhu 78°C selama 2 jam. Padatan ligan BNBP 
yang diperoleh kemudian direkristalisasi dengan pelarut asetonitril. Selanjutnya, 
padatan ligan yang telah murni dikarakterisasi dengan spektrofotometer FTIR, 1H-
NMR dan 13C-NMR. 
 
3.2.2 Penentuan Perbandingan Logam dan Ligan 
Penentuan panjang gelombang maksimum senyawa kompleks dilakukan 
dengan menggunakan metode perbandingan mol logam-ligan. Padatan ZnCl2 dan 
padatan ligan BNBP (2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin) ditimbang sesuai dengan 
perbandingan mol logam ligan 1:1, 1:2, dan 1:3. Pada perbandingan mol logam dan 
ligan 1:1, ditimbang 0,0349 gram logam dan 0,1014 gram ligan. Pada perbandingan 
mol logam dan ligan 1:2, ditimbang 0,0349 gram logam dan 0,2034 gram ligan. 
Pada perbandingan mol logam dan ligan 1:3, ditimbang 0,0349 gram logam dan 
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0,3049 ligan. Kemudian masing-masing padatan dilarutkan dengan menggunakan 
magnetic stirrer dalam pelarut metanol 10 ml dan asetonitril 5 ml hingga larut 
sempurna. Larutan logam dimasukkan kedalam labu dasar bulat leher dua dan  
diaduk suhu 70°C  kemudian ditambahkan larutan ligan sedikit demi sedikit dan 
reaksi dilanjutkan sampai 24 jam. Reaksi dijaga dengan refluks. Selanjutnya, 
larutan disaring dan dimasukkan ke dalam vial-vial kecil. Larutan kompleks 
didiamkan selama 7 hari dalam desikator pada suhu ruang hingga terbentuk padatan 
kristalin. Padatan yang diperoleh setelah kemudian disaring, dikeringkan, dan diuji 
panjang gelombangnya dengan UV-Vis. Kompleks dengan panjang gelombang 
maksimum digunakan sebagai acuan komposisi perbandingan logam dan ligan pada 
tahap sintesis kompleks selanjutnya.  
 
3.2.3 Sintesis Kompleks Zn(II) dengan Ligan BNBP 
Pada tahap sintesis kompleks dari ion logam Zn(II) dengan ligan BNBP 
perbandingan mol logam dan ligan yang digunakan adalah 1:1. Padatan ZnCl2 
sebanyak 0,0349 gram dimasukkan dalam gelas kimia,  kemudian ditambahkan 10 
mL metanol sambil diaduk hingga larut. Larutan logam dimasukkan ke dalam 
refluks pada suhu 70°C. Kemudian kedalam larutan tersebut ditambahkan sedikit 
demi sedikit ligan BNBP (0,1014 gram) yang sebelumnya telah dilarutkan dalam 
10 mL metanol dan 5 ml asetonitril. Larutan ini kemudian direfluks selama 24 jam. 
Setelah reaksi tuntas, larutan disaring dan filtrat yang diperoleh didiamkan selama 
7 hari dalam desikator yang berisi SiO2 hingga terbentuk padatan kristalin. Padatan 
kristalin yang dihasilkan selanjutnya disaring lalu dikeringkan. Padatan kristalin 
yang dihasilkan kemudian dianalisa lebih lanjut dengan mikrounsur CHN, AAS, 
spektrofotometer UV-Vis, spektrofotometer FTIR dan TGA.  
 
3.3 Prosedur Karakterisasi 
3.3.1 Uji Kelarutan Senyawa Kompleks 
Uji kelarutan digunakan untuk mengetahui pelarut yang tepat pada senyawa 
kompleks. Padatan hasil sintesis dilarutkan dengan berbagai pelarut yang berbeda 
yakni: air, asetonitril, kloroform, etil asetat, n-heksan, diklorometana, etanol, 
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metanol, dimetilformamida (DMF), dan dimetil sulfoksida (DMSO). Sebanyak 1 
mg senyawa kompleks dilarutkan  dalam 1 ml pelarut. 
 
3.3.2  Analisa UV-Visible 
Kompleks ion logam Zn(II) dengan ligan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin 
dikarakterisasi menggunakan UV/Vis Shimadzu UV-1100 pada kisaran panjang 
gelombang 190-600 nm.  
 
3.3.3 Analisis Atomic Absorption Spectroscopy (AAS) 
Larutan standar yang digunakan berasal dari larutan ZnCl2 konsentrasi 100 
ppm.  Dibuat dari 0,250 gram garam ZnCl2 yang diberi 2,5 ml HCl 5 M, kemudian 
ditambah aquades hingga volume 250 ml.  Larutan Zn standar 100 ppm diperoleh 
dengan pengambilan 10 ml larutan tersebut dengan penambahan aquadest hingga 
volume 100 ml.  Kemudian diambil 2, 4, 6, 8, dan 10 ml larutan standar 100 ppm, 
dimasukkan kedalam labu takar 100 ml, lalu masing-masing ditambah 1 ml HCl 5 
M dan ditambah aquadest hingga tanda batas. Larutan-larutan tersebut memiliki 
konsentrasi Zn(II) masing-masing sebesar 2, 4, 6, 8 dan 10 ppm.  Setiap larutan 
standar tersebut diukur serapannya pada panjang gelombang 213,9 nm.  Data yang 
diperoleh dibuat kurva standar yaitu hubungan antara konsentrasi dengan serapan. 
Sebanyak 0,02 gram kompleks Zn(II) dengan ligan 2,6-bis(4-
nitrobenzamido)piridin dilarutkan dalam aquadest dan 2,5 ml HCl 5 M dalam labu 
takar 50 ml, kemudian  3 ml dari masing-masing larutan sampel diatas ditambah 
aquadest hingga tanda batas dalam labu takar 50 mL.  Selanjutnya semua larutan 
standar dan larutan sampel hasil pengenceran diukur absorbansnya dengan alat SSA 
pada panjang gelombang,   = 213,9 nm. 
 
3.3.4 Analisa Spektrofotometri Fourier-Transform Infrared (FTIR) 
Pengukuran spektrofotometri inframerah dilakukan dengan menggunakan 
spektrofotometer inframerah merk FTIR Perkin-Elmer 1600.  Pengukuran diawali 
dengan pembuatan pellet sampel yang ditambah senyawa KBr dengan 
perbandingan 1:10 yakni 3 mg sampel ditambah 30 mg KBr, kedua padatan digerus 
sampai tercampur sempurna. Kemudian dimasukkan kedalam press holder dan 
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ditekan dengan kekuatan 2000 N.m-2 beberapa saat hingga terbentuk pellet. 
Selanjutnya pellet diukur spektranya pada daerah bilangan gelombang 300-4000 
cm-1. 
 
3.3.5 Analisa 1H-NMR dan 13C-NMR 
Ligan 2,6-bis(4-nitrobenzamida)piridin diuji dengan menggunakan pelarut 
dimetilsulfoksida (DMSO). 
 
3.3.6 Analisa Kandungan C, H, dan N pada Senyawa Kompleks 
Alat untuk analisis mikrounsur C, H, N, S distandarisasi dengan alat analisis 
mikrounsur CHNS distandarisasi terlebih dahulu sebelum digunakan dengan L-
Cistein Standard (C6H12N2O4S2, C= 29,99%, H= 5,03%, N= 11,66%, S= 26,69% 
dan O=26,63%). Sebanyak 2,83 mg sampel ditempatkan dalam alumunium foil, 
kemudian ditambahkan vanadium(V)oksida untuk menyempurnakan reaksi 
oksidasi. Sampel tersebut dimasukkan dalam plat berlubang untuk dilakukan 
pembakaran dengan gas oksigen. Alat mikrounsur selanjutnya dijalankan dan 
komposisi unsur C, H, N yang terkandung pada senyawa dapat diidentifikasi. 
 
3.3.7 Thermo Gravimetric Analyzer (TGA) 
Analisa TGA dilakukan pada atmosfer N2, pada suhu 0-700°C dengan 
rentang kenaikan suhu sebesar 6°C per menit. Suatu sampel material yang akan 
diuji, ditempatkan ke dalam suatu wadah alumina tinggi yang disupportkan atau 
disuspensi dari timbangan analitik yang ditempatkan diluar furnace. Timbangan 
dalam keadaan nol, dan wadah sampel dipanaskan menurut siklus panas yang 
ditentukan. Timbangan mengirimkan sinyal berat pada komputer sebagai 
penyimpan, berupa temperatur sampel dan waktu. Kurva plot dari sinyal TGA, 
dikonversi ke perubahan persen berat pada sumbu Y terhadap temperatur material 
referensi pada sumbu X. 
 
3.3.8 Uji Toksisitas dengan Brine Shrimp Lethality Test (BSLT) 
Pada uji pendahuluan aktivitas antikanker ditentukan nilai LC50 (Lethal 
Concentration 50) yaitu jumlah dosis atau konsentrasi larutan senyawa kompleks 
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yang dapat menyebabkan kematian larva udang sejumlah 50% setelah masa 
inkubasi 24 jam. 
Uji ini diawali dengan menetaskan telur Artemia salina dalam air laut 
selama 48 jam. Sebelum telur ditetaskan, sebuah alat dirangkai terdiri atas botol 
plastik yang telah diisi dengan air laut dan diberi aliran oksigen dengan aerator serta 
disinari lampu. Setelah 48 jam diperoleh nauplii yang sudah aktif bergerak. Nauplii 
yang dihasilkan langsung diujikan dalam larutan senyawa kompleks. Sebanyak 10 
ekor nauplii Artemia salina dimasukkan ke dalam micro well plate dikali 
banyaknya sampel uji.  
Larutan uji dibuat dengan variasi konsentrasi 1µg/ml, 10 µg/ml, 100 µg/ml, 
1000 µg/ml. Sebanyak 10 ml larutan uji yang telah dikalibrasi dimasukkan kedalam 
vial yang telah berisi 5 ml air laut serta berisi 10 ekor anak udang (nauplii), untuk 
masing-masing konsentrasi disiapkan dalam 3 buah vial, didiamakan selam 24 jam 
kemudian dihitung jumlah anak udang yang mati secara visual. Sebagai larutan 
kontrol digunakan air laut berisi 10 ekor anak udang tanpa larutan uji. Bila terdapat 
kematian pada larutan kontrol, maka analisis dihitung menggunakan rumus Abbot’s 
(Meyer dkk., 1982): 
 
% 𝑘𝑒𝑚𝑎𝑡𝑖𝑎𝑛 =  
𝑇−𝐾
10
 𝑥 100 %  ............................................... (3.1) 
dimana: 
T = Jumlah larva Artemia salina yang mati pada sampel uji 
K = Jumlah larva Artemia salina yang mati pada kontrol 
 
Berdasarkan data kematian larva Artemia salina tersebut, kemudian ditarik 
regresi linier dari grafik log konsentrasi versus % kematian : 
y = Bx + A  ............................................................................. (3.2) 
dimana:  
x =  log konsentrasi 
y = % kematian larva  
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Persamaan regresi linear Y=Ax+B digunakan untuk menentukan LC50 
dengan mensubtitusi angka 50 pada y, akan diperoleh nilai x (log konsentrasi), 
sehingga dihasilkan nilai antilog x yang merupakan konsentrasi kematian sel 
sebesar 50% atau LC50. Perlakuan konsentrasi ligan dan kompleks pada BSLT 
ditunjukkan pada Tabel 3.1. 
 
Tabel 3.1 Perlakuan Konsentrasi Senyawa Uji pada BSLT 
Konsentasi 
(ppm) 
Log [ ] 
Larva mati 
(triplo) 
Rata-rata 
larva mati 
% kematian 
62,5 1,8 
 
   
 
125 2,1 
 
   
 
250 2,4 
 
   
 
500 2,7 
 
   
 
1000 3,0 
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“halaman ini sengaja dikosongkan” 
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 BAB 4 
HASIL DAN PEMBAHASAN 
 
Penelitian ini terdiri atas dua tahap reaksi. Tahap pertama adalah sintesis 
ligan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin (BNBP). Ligan yang diperoleh kemudian 
dikarakterisasi dengan 1H-NMR, 13C-NMR dan Spektrofotometer Fourier 
Transform Infrared (FTIR). Tahap reaksi kedua yakni, sintesis senyawa kompleks 
dari ion logam Zn(II) dengan ligan BNBP. Senyawa kompleks dioptimasi dengan 
variasi perbandingan mol logam dan ligan yakni 1:1, 1:2 dan 1:3. Hasil optimasi 
senyawa kompleks berdasarkan pada bilangan gelombang maksimum yang 
diperoleh menggunakan UV-Vis. Kompleks Zn(II)-BNBP kemudian disintesis 
sesuai perbandingan mol logam:ligan optimum. Selanjutnya, senyawa kompleks 
Zn(II)-BNBP dikarakterisasi dengan Spektrofotometer UV-Vis, Atomic 
Absorption Spectroscopy (AAS), Thermo Gravimetric Analyzer (TGA), CHN-
Analyzer, dan Spektrofotometer Fourier Transform Infrared (FTIR). Kemampuan 
toksisitas ligan dan senyawa kompleks diamati menggunakan Brine Shrimp 
Lethality Test (BSLT). 
 
4.1 Sintesis dan Karakterisasi Ligan 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin 
4.1.1 Sintesis Ligan 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin 
Ligan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin (BNBP) disintesis dari modifikasi 
prosedur kerja yang pernah dilakukan sebelumnya (Taremi dkk., 2010). Sintesis 
ligan BNBP merupakan reaksi pembentukan amida melalui tahapan reaksi 
subtitusi nukleofilik dari 2,6-diaminopiridin dan 4-nitrobenzoil klorida dengan 
adanya propilen oksida. Propilen oksida berperan sebagai scavenger asam. Reaksi 
umum yang diusulkan untuk pembentukan BNBP terdapat pada Gambar 4.1. 
 
NH2N NH2
NO2CCl
O
2 NN
H
N
H
C C
O2N NO2
O O
 
Gambar 4.1 Reaksi Pembentukan 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin 
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Padatan 2,6-diaminopiridin berwarna hijau tua dilarutkan dalam N-metil 
pirolidon (NMP). NMP digunakan untuk melarutkan 2,6-diaminopiridin sehingga 
2,6-diaminopiridin lebih mudah direaksikan dengan senyawa 4-nitrobenzoil 
klorida. Selanjutnya pada larutan tersebut ditambahkan propilen oksida dan 4-
nitrobenzoil klorida sehingga dihasilkan larutan berwarna hijau tua kekuningan. 
Campuran tersebut direaksikan pada suhu 0°C dalam atmosfer gas N2. Gas N2 
bersifat inert dan dapat mengusir gas lain yang dapat menganggu reaksi seperti 
O2. Adanya gas N2 diharapkan dapat menjaga reaksi dari kontaminasi lingkungan 
luar sehingga reaksi pembentukan amida dapat berlangsung dengan baik. Selain 
itu, senyawa 4-nitrobenzoil klorida merupakan senyawa yang sangat reaktif dan 
mudah rusak sehingga dibutuhkan gas N2 untuk menjaga agar 4-nitrobenzoil 
klorida tidak rusak sebelum terjadi reaksi. Setelah 30 menit reaksi dilanjutkan 
pada suhu ruang (22 ± 1°C) selama 25 jam.  
Reaksi berakhir setelah 25 jam dan diperoleh larutan berwarna hijau tua 
kekuningan. Larutan tersebut dimasukkan dalam aquades dingin sehingga 
diperoleh endapan berwarna hijau tua. Suspensi disaring dan dicuci dengan 
aquades panas dan metanol beberapa kali. Aquades panas digunakan untuk 
mengaktifkan pengotor yang menempel pada senyawa, sehingga mudah larut dan 
hilang selama proses pencucian. Sedangkan metanol berfungsi untuk melarutkan 
sisa aquades pada padatan selama proses pencucian. Setelah proses pencucian, 
diperoleh bubur (slury) BNBP berwarna hijau tua. Bubur tersebut kemudian 
dikeringkan menggunakan vakum evaporator pada suhu 78°C selama 2 jam 
sehingga diperoleh padatan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin kering berwarna 
hijau tua (Gambar 4.2a). Vakum evaporator digunakan untuk menghilangkan sisa 
metanol yang masih tertinggal dalam senyawa BNBP. Titik didih metanol adalah 
64,7°C. 
Senyawa BNBP yang dihasilkan dimurnikan melalui proses rekristalisasi 
menggunakan larutan asetonitril sehingga diperoleh padatan berwarna kuning 
kehijauan (Gambar 4.2b) dengan rendemen sebesar 84,54%. Perhitungan 
rendemen ditunjukkan pada Lampiran A. 
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   (a)      (b) 
Gambar 4.2 Ligan 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin (a) Sebelum, (b) Sesudah 
Direkristalisasi dengan Asetonitril 
 
Hasil rekristalisasi 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin diuji dengan 
Kromatografi Lapis Tipis (KLT). KLT merupakan suatu metode pemisahan 
senyawa berdasarkan perbedaan distribusi dua fase, yaitu fase diam dan fase 
gerak. Fase diam yang digunakan dalam uji KLT ini adalah silika gel sedangkan 
fase geraknya (eluen) adalah larutan kloroform dan diklorometana (DCM) dengan 
perbandingan 1:2. Noda yang dihasilkan dalam uji KLT menunjukkan 1 totol. Hal 
tersebut berarti bahwa eluen yang digunakan sudah sesuai karena noda yang 
dihasilkan tidak berekor (Harborne, 1987). Hasil uji dengan KLT pada senyawa 
2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin ditunjukkan pada Gambar 4.3. 
 
 
Gambar 4.3 KLT dengan Eluen Kloroform:DCM 1:2 
 
Hasil uji titik leleh senyawa 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin adalah 270-
273°C, hal ini sesuai dengan penelitian yang telah dilakukan sebelumnya yakni 
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273-275°C (Taremi dkk., 2010). Mekanisme reaksi yang diusulkan untuk sintesis 
2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin disajikan pada Gambar 4.4. 
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Gambar 4.4  Mekanisme Reaksi yang Diusulkan untuk Sintesis 2,6-Bis(4-
nitrobenzamido)piridin 
 
Reaksi sintesis 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin melalui tahapan subtitusi 
nukleofilik. Senyawa 2,6-diaminopiridin direaksikan dengan 4-nitrobenzoil 
klorida. Atom karbon pada 4-nitrobenzoil klorida diserang oleh atom nitrogen 
pada 2,6-diaminopiridin sehingga terbentuk karbokation tetrahedral. Kemudian 
elektron dari gugus karbonil C=O pada 4-nitrobenzoil klorida mengalami 
resonansi kearah atom oksigen, sehingga terjadi pemutusan ikatan rangkap dan 
atom oksigen menjadi kelebihan elektron. Atom hidrogen pada gugus amina pada 
2,6-diaminopiridin diserang oleh atom oksigen bermuatan parsial negatif (δ-) 
sehingga terbentuk gugus hidroksil. Atom nitrogen pada 2,6-diaminopiridin 
menjadi tidak stabil karena kekurangan elektron sehingga atom hidrogen yang 
diserang oleh oksigen mudah dilepas. Atom klorida yang terikat pada karbon 
memiliki keelektronegatifan tinggi sehingga awan elektron lebih mudah tertarik 
ke arah klorida, hal ini menyebabkan ikatan antara atom karbon dan klorida 
menjadi lemah dan atom klorida mudah dilepas. Atom karbon menjadi tidak stabil 
dan bermuatan parsial positif (δ+) sehingga elektron pada oksigen berpindah ke 
karbon membentuk karbonil C=O dan menetralkan muatan atom karbon. Atom 
oksigen menjadi bermuatan parsial positif (δ+) sehingga ion hydrogen (H+) mudah 
diserang oleh ion klorida (Cl-) membentuk HCl. HCl yang dihasilkan kemudian 
ditangkap oleh propilen oksida yang berperan sebagai scavenger asam sehingga 
HCl tidak menganggu reaksi. Reaksi subtitusi nukleofilik berulang untuk atom 
nitrogen pada sisi kedua sehingga diperoleh senyawa 2,6-bis(4-
nitrobenzamido)piridin. Gambaran reaksi propilen oksida sebagai scavanger asam 
HCl ditunjukkan pada Gambar 4.5. 
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Gambar 4.5 Reaksi Propilen oksida Sebagai Scavanger Asam (Fessenden dan 
Fessenden, 1986) 
  
4.1.2 Karakterisasi Ligan 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin 
Padatan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin yang dihasilkan kemudian 
dianalisis dengan spektrofotometer FTIR, spektroskopi 1H-NMR dan spektroskopi 
13C-NMR untuk membuktikan bahwa senyawa 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin 
yang telah disintesis sudah sesuai dengan penelitian sebelumnya (Taremi dkk., 
2010). Hasil spektrum FTIR senyawa BNBP ditunjukkan pada Gambar 4.6. 
 
 
Gambar 4.6 Spektrum FTIR Ligan 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin 
 
Berdasarkan hasil spektrum FTIR pada Gambar 4.5 dapat dilihat bahwa 
ligan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin telah terbentuk. Hal ini ditunjukkan 
dengan adanya serapan khas C=O pada daerah 1656,7 cm-1. Selain itu, terdapat 
puncak khas stretching N-H amida sekunder dan wagging NH yang muncul pada 
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bilangan gelombang 3354,32 cm-1 dan 715,61 cm-1. Serapan pada panjang 
gelombang 1587,47 cm-1 menunjukkan adanya stretching C=C pada fenil dan 
piridin. Vibrasi NO2 asimetris dan simetris muncul pada bilangan gelombang 
1532,82 cm-1 dan 1348,29 cm-1. Adanya serapan stretching C=N piridin pada 
1604,83 cm-1 juga menunjukkan bahwa ligan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin 
telah berhasil disintesis. Perbandingan senyawa 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin 
hasil sintesis dengan senyawa BNBP yang telah disintesis sebelumnya 
ditunjukkan pada Tabel 4.1 (Taremi dkk., 2010). 
 
Tabel 4.1 Data FTIR BNBP Hasil Sintesis dan Pembanding 
Gugus Fungsi  
FTIR (KBr, cm-1)  
Hasil Sintesis 
FTIR (KBr, cm-1)  
Teoritis (Taremi dkk., 2010) 
Stretching N-H amida 
sekunder 
3354,32 3353,13 
Stretching C=O 1656,91 1694,53 
Stretching C=N piridin 1604,83 1604,58 
Stretching C=C 1587,47 1586,34 
NO2 asimetris   1523,82 1522,52 
NO2 simetris 1348,29 1351,87 
Wagging-NH 715,61 716,33 
 
Selanjutnya, ligan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin dikarakterisasi dengan 
1H-NMR dan 13C-NMR. Pada spektrum 1H-NMR dan 13C-NMR diperlihatkan 
banyaknya atom hidrogen dan karbon dalam senyawa 2,6-bis(4-
nitrobenzamido)piridin. Sehingga data pada spektrum tersebut dapat digunakan 
untuk memperkuat bukti bahwa ligan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin telah 
sesuai dengan penelitian sebelumnya (Taremi dkk., 2010). Spektrum 1H-NMR 
dan 13C-NMR ditunjukkan pada Gambar 4.7 dan Gambar 4.9. 
46 
 
 
Gambar 4.7 Spektrum 1H-NMR 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin 
 
Spektrum 1H-NMR pada Gambar 4.7 menunjukkan puncak singlet N-H 
dengan 2 proton muncul pada pergeseran (δ) 10,893 ppm, hal ini menunjukkan 
bahwa proton tersebut tidak memiliki tetangga. Pergeseran (δ) 8,318 dan (δ) 8,174 
ppm doblet menunjukkan adanya proton yang terikat pada gugus aromatis, proton 
pada daerah ini berjumlah 8 proton. Puncak triplet dan doblet yang merupakan 
milik proton yang terikat pada gugus piridin ditunjukkan pada pergeseran (δ) 
7,896 dan (δ) 7,870 ppm yang masing-masing terdiri atas 1 proton dan 2 proton. 
Data 1H-NMR 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin hasil sintesis dan pembanding 
ditunjukkan pada Tabel 4.2. 
 
Tabel 4.2 Data 1H NMR BNBP Hasil Sintesis dan Pembanding 
Proton 
1H NMR (DMSO-d6, δ, ppm) 
Hasil Sintesis 
1H NMR (DMSO-d6, δ, ppm) 
Teoritis (Taremi, et. al, 2010) 
A 10,893 s (2H, NH) 10,97 s (2H, NH) 
B 8,318 d (4H, fenil) 8,32 d (4H, fenil) 
C 8,174 d (4H, fenil) 8,15 d (4H, fenil) 
D 7,896- E 7,870 m (3H, piridin) 7,89-7,87 m (3H, piridin) 
47 
 
Berdasarkan Tabel 4.2 terdapat 5 jenis sinyal proton pada senyawa 2,6-
bis(4-nitrobenzamido)piridin. Hasil ini sesuai dengan struktur teoritis seyawa 2,6-
bis(4-nitrobenzamido)piridin. Adapun posisi dan jenis proton tersebut disajikan 
pada Gambar 4.8. 
 
Gambar 4.8 Posisi dan Jenis Proton pada Senyawa BNBP 
 
Selanjutnya, padatan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin diuji dengan 13C-
NMR. Pengujian ini dilakukan untuk mengetahui banyaknya atom karbon yang 
terdapat pada senyawa tersebut. Spektrum 13C-NMR 2,6-bis(4-
nitrobenzamido)piridin ditunjukkan pada Gambar 4.9. 
 
Gambar 4.9 Spektrum 13C-NMR 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin 
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Pergeseran (δ) 160,135 ppm menunjukkan karbon yang terdapat pada 
gugus karbonil (C=O). Pergeseran (δ) 145,766 ppm dan 144,917 ppm 
menunjukkan jenis karbon yang dekat dengan atom N. Jenis karbon yang dekat 
dengan gugus C ditunjukkan pada 2 pergeseran (δ) 135,840 dan 135,421 ppm. 
Data lengkap mengenai jenis karbon dan pergeseran yang terjadi pada senyawa 
2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin ditunjukkan dalam Tabel 4.3. 
 
Tabel 4.3 Data 13C-NMR 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin 
Karbon Struktur Senyawa δC (ppm) 
C8 C pada karbonil (C=O) 160,135 
C7 C=C pada piridin 145,766 
C6 C=C pada aromatis 144,917 
C5 C=C pada aromatis 135,840 
C4 C=C pada piridin 135,421 
C3 C=C pada aromatis 125,066 
C2 C=C pada aromatis 119,088 
C1 C=C pada piridin 107,466 
 
Berdasakan spektrum 13C-NMR diketahui bahwa terdapat 8 jenis sinyal 
karbon pada senyawa 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin. Hal ini sesuai dengan 
stuktur teoritis senyawa tersebut. Adapun posisi dan jenis karbon yang terdapat 
dalam senyawa 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin ditunjukkan pada Gambar 4.10. 
 
 
Gambar 4.10 Posisi dan Jenis Karbon pada Ligan BNBP 
 
Berdasarkan pada beberapa karakterisasi tersebut dapat dipastikan bahwa 
senyawa 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin terbukti berhasil disintesis dan telah 
sesuai dengan hasil sintesis sebelumnya (Taremi dkk., 2010).  
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4.2 Sintesis dan Karakterisasi Kompleks Zn(II) dengan Ligan 2,6-bis(4-
nitrobenzamido)piridin 
4.2.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum 
Penentuan panjang gelombang maksimum kompleks Zn(II)-BNBP diawali 
dengan mereaksikan larutan logam dan ligan. Padatan ZnCl2 dan 2,6-bis(4-
nitrobenzamido)piridin dengan perbandingan mol logam:ligan dilarutkan dalam 
pelarut metanol dan asetonitril dengan perbandingan 2:1. Perbandingan mol 
logam dan ligan yang digunakan adalah 1:1, 1:2, dan 1:3. Perbedaan warna larutan 
logam dan ligan yang digunakan dalam uji ini ditunjukkan pada Gambar 4.11. 
 
 
Gambar 4.11 Perbedaan Warna pada Larutan Logam dan Ligan dengan Variasi 
Perbandingan Mol  
  
Padatan yang diperoleh kemudian diuji panjang gelombang maksimumnya 
menggunakan UV-Vis. Masing-masing padatan dengan variasi perbandingan mol 
dilarutkan dalam DMF dan diuji panjang gelombangnya menggunakan UV-Vis 
pada rentang panjang gelombang 190-500 nm. Berikut hasil uji UV-Vis padatan 
dengan variasi perbandingan mol logam dan ligan. 
 
Tabel 4.4 Hasil Uji Panjang Gelombang dengan UV-Vis 
Perbandingan mol logam:ligan Panjang gelombang (nm) 
1:1 320 
1:2 316 
1:3 316 
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Berdasarkan Tabel 4.4 dapat diketahui bahwa panjang gelombang 
maksimum pembentukan kompleks Zn(II)-BNBP terdapat pada padatan dengan 
perbandingan mol logam-ligan 1:1. Perbedaan panjang gelombang pada masing-
masing kompleks tidak signifikan dikarenakan komposisi ligan yang terikat pada 
logam lebih dominan. Ligan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin mendominasi 
kompleks Zn(II)-BNBP. Hasil spektra UV-Vis ketiga padatan tersebut berada 
pada rentang panjang gelombang 250-320 nm yang merupakan daerah transisi 
intraligan. Ligan BNBP memiliki banyak ikatan jenuh (aromatis) pada 
strukturnya, sehingga memungkinkan munculnya puncak UV-Vis pada daerah 
dibawah 400 nm. Hal ini sesuai dengan penelitian sebelumnya (Nagy dkk., 2012). 
Spektra perbedaan panjang gelombang kompleks Zn(II)-BNBP dengan variasi 
perbandingan mol logam:ligan ditunjukkan pada Gambar 4.12. 
 
  
Gambar 4.12 Perbedaan Panjang Gelombang Kompleks Zn(II)-BNBP 
 
4.2.2 Sintesis Kompleks Zn(II)-2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin 
Sintesis senyawa kompleks Zn(II)-BNBP didasarkan pada hasil uji 
panjang gelombang maksimum sebelumnya. Padatan ZnCl2 dan BNBP dengan 
perbandingan mol 1:1 disintesis dengan menggunakan refluks. Refluks digunakan 
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agar reaksi sintesis senyawa kompleks tetap terjaga meskipun dalam kondisi 
panas sehingga mol reaktan dan produk konstan. Larutan logam dan ligan diaduk 
selama 24 jam pada suhu 70°C. Campuran yang diperoleh kemudian didiamkan 
selama 7 hari di dalam desikator berisi SiO2 pada suhu ruang. Kompleks yang 
diperoleh kemudian disaring dan dikeringkan sehingga diperoleh padatan kristalin 
berwarna kuning kecoklatan. Padatan tersebut kemudian disaring dan dikeringkan 
dalam desikator. 
Senyawa kompleks yang diperoleh kemudian dinalisis panjang padatannya 
dengan foto mikroskop. Hasil foto mikroskop perbesaran 12x menunjukkan 
bahwa padatan yang diperoleh berbentuk kristalin dengan panjang rata -rata 108,0 
µm. Padatan kompleks yang diperoleh dan hasil foto mikroskop ditunjukkan pada 
Gambar 4.13. Rendemen kompleks Zn(II)-BNBP yang diperoleh adalah sebesar 
62,67%. Perhitungan rendemen kompleks Zn(II)-BNBP ditunjukkan pada 
Lampiran B. 
 
 
(a)       (b) 
Gambar 4.13 (a) Padatan Kompleks Zn(II)-BNBP, (b) Kompleks Perbesaran 12x 
 
Padatan Zn(II)-BNBP yang diperoleh kemudian diuji kelarutannya dengan 
menggunakan berbagai macam pelarut. Uji ini bertujuan untuk mengetahui 
kelarutan senyawa kompleks Zn(II)-BNBP sehingga memudahkan untuk 
karakterisasi selanjutnya. Data perbedaan kelarutan senyawa kompleks Zn(II)-
BNBP ditunjukkan pada Tabel 4.5. 
Berdasarkan Tabel 4.5 dapat diketahui bahwa senyawa kompleks Zn(II)-
BNBP larut sempurna dalam DMF, DMSO, dan asetonitril. Hal ini menunjukkan 
bahwa senyawa kompleks Zn(II)-BNBP bersifat polar. 
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Tabel 4.5 Kelarutan Senyawa Kompleks Zn(II)-BNBP 
Pelarut Keterangan 
Kloroform Sedikit larut 
Metanol Larut sebagian 
Asetonitril Larut sempurna 
n-heksan Tidak larut 
Etil Asetat Sedikit larut 
Metanol Larut banyak 
Diklorometana Larut sebagian 
Dimetilformamida Larut sempurna 
Dimetilsulfoksida Larut sempurna 
 
Setelah diketahui jenis pelarut yang dapat digunakan, padatan Zn(II)-
BNBP kemudian dianalisis panjang gelombangnya. Panjang gelombang senyawa 
kompleks Zn(II)-BNBP kemudian dibandingkan dengan panjang gelombang 
logam ZnCl2 dan ligan BNBP. Penentuan panjang gelombang pada senyawa 
kompleks Zn(II)-BNBP dilakukan untuk mengetahui apakah kompleks tersebut 
telah terbentuk. Kompleks Zn(II)-BNBP dan ligan BNBP dilarutkan dalam DMF. 
Sedangkan, logam ZnCl2 dilarutkan dalam metanol pada suhu ruang. Spektra UV-
Vis ketiga senyawa tersebut menunjukkan posisi pita absorbansi yang berbeda-
beda. Hasil spektra senyawa kompleks Zn(II)-BNBP dan ligan BNBP ditunjukkan 
pada Gambar 4.14. 
 
Gambar 4.14 Spektra Absorpsi UV-Vis Ligan dan Kompleks 
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Spektrum absorbansi kompleks Zn(II)-BNBP menunjukkan pita absorpsi 
yang kuat pada daerah UV (230-320 nm). Panjang gelombang maksimum 
senyawa kompleks adalah 320 nm yang berasal dari transisi intraligan. Selain itu, 
ion Zn(II) memiliki konfigurasi elektron 3d10 dimana tidak terdapat jenis transisi 
d→d  atau LMCT karena orbital d yang terisi penuh. Hal ini sesuai dengan 
penelitian sebelumnya (Nagy dkk., 2012). Transisi π→ π* yang ditunjukkan pada 
daerah 320 nm berasal dari ikatan tidak jenuh (aromatis) pada ligan 2,6-bis(4-
nitrobenzamido)piridin, sehingga panjang gelombang yang terdapat pada 
kompleks merupakan pengaruh dari ligan BNBP.  
Spektum UV-Vis ligan BNBP menunjukkan adanya pergeseran 
hipsokromik dari daerah 250 nm ke 260 nm. Hal ini menunjukkan bahwa senyawa 
aromatis pada ligan terabsorpsi pada daerah tersebut. Perbedaan panjang 
gelombang yang signifikan antara ligan dan kompleks Zn(II)-BNBP yang 
diperoleh pada uji menggunakan UV-Vis menunjukkan bahwa kompleks Zn(II)-
BNBP telah berhasil disintesis. Perbedaan panjang gelombang pada logam, ligan, 
dan kompleks Zn(II)-BNBP  ditunjukkan pada Tabel 4.6. 
 
Tabel 4.6 Panjang Gelombang Maksimum Logam, Ligan dan Kompleks 
Senyawa Panjang gelombang maks. (nm) (Abs.) 
ZnCl2 288 (0,291) 
Ligan BNBP 250 (1,252), 260 (1,235), 282 (1,194) 
Zn(II)-BNBP 312 (1,082), 320 (1,098) 
 
4.2.3 Analisis Unsur CHN  
Analisis unsur CHN bertujuan untuk mengetahui kandungan unsur karbon, 
hidrogen, dan nitrogen pada senyawa kompleks Zn(II)-BNBP sehingga dapat 
diprediksikan rumus molekul kompleks. Analisis tersebut menggunakan elemental 
analyzer. Data hasil eksperimen kompleks Zn(II)-BNBP dan prediksi rumus 
molekul berdasarkan kandungan unsur CHN secara teoritis ditunjukkan pada 
Tabel 4.7. 
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Tabel 4.7 Data Kandungan Unsur C, H dan N pada Kompleks Zn(II)-BNBP 
Secara Teoritis dan Eksperimen   
 
Rumus Molekul %C %N %H 
Sampel 41,756 12,648 2,594 
[Zn(L)(Cl)2]  41,960 12,883 2,392 
[Zn(L)(H2O)2].Cl2  39,353 12,082 2,934 
[Zn(L)(Cl)2(H2O)]  40,543 12,447 2,845 
[Zn(L)(Cl)(H2O)2].Cl  39,285 12,061 3,101 
[Zn(L)(Cl)2(H2O)2]  39,353 12,082 2,934 
L = 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin 
 
Berdasarkan Tabel 4.7 diketahui bahwa prediksi rumus molekul senyawa 
kompleks yang berhasil disintesis memiliki kandungan unsur karbon, hidrogen, 
dan nitrogen mendekati perhitungan secara teoritis. Kandungan unsur C, H dan N 
pada sampel berturut-turut 42,756%, 2,594%dan 12,648%. Nilai tersebut 
mendekati hasil perhitungan secara teoritis pada unsur C, H dan N yang berturut-
turut 41,960%, 2,392% dan 12,883 %. Berdasarkan pada perbandingan tersebut 
maka rumus molekul senyawa kompleks yang paling mendekati adalah 
[Zn(L)(Cl)2]. Hasil analisis unsur C, H dan N senyawa kompleks secara teoritis 
dan eksperimen ditunjukkan pada Lampiran H. 
 
4.2.4 Analisis Atomic Absorption Spectroscopy (AAS) 
Analisis Atomic Absorption Spectroscopy digunakan untuk mengetahui 
kadar logam Zn dalam senyawa kompleks. Kadar logam Zn yang diperoleh 
kemudian dianalisis dan disesuaikan dengan hasil analisis elemental analyzer 
sehingga kebenaran rumus molekul kompleks Zn(II)-BNBP dapat diperkuat. 
Kurva kalibrasi dibuat dari larutan standar Zn yang diukur absorbansinya dengan 
AAS, kemudian kadar Zn dalam senyawa kompleks diukur berdasarkan 
persamaan yang diperoleh dari hasil kurva kalibrasi. Gambar dan perhitungan 
kurva kalibrasi logam Zn ditunjukkan pada Lampiran H. 
Berdasarkan data kurva kalibrasi diperoleh persamaan regresi linier y = 
0,0763x + 0,0606. Nilai absorbansi logam Zn dalam sampel dimasukkan sebagai 
fungsi x sehingga diperoleh konsentrasi unsur Zn dalam sampel sebesar 1,72 
mg/L. Data absorbansi Zn dalam larutan sampel disajikan pada Tabel 4.8. 
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Tabel 4.8 Data Absorbansi Zn dalam Larutan Sampel 
Cuplikan Absorbansi Konsentrasi Zn (mg/L) 
Sampel 1,1910 1,72 
 
Dari hasil kurva kalibrasi (Gambar 4.14) dan data absorbansi kompleks 
dapat ditentukan persentase logam Zn yang terkandung dalam kompleks. 
Perhitungan kadar logam Zn ditunjukkan pada Lampiran I. Perbandingan kadar 
logam Zn secara teoritis dan eksperimen dapat dilihat pada Tabel 4.9. 
 
Tabel 4.9 Perbandingan Data Teoritis Dan Eksperimen Kandungan Unsur Zn 
Dalam Senyawa Kompleks 
Rumus Molekul %C %N %H %Zn 
Sampel 41,756 12,648 2,594 12,044 
[Zn(L)Cl2]  41,960 12,883 2,392 12,030 
[Zn(L)(H2O)2].Cl2  39,353 12,082 2,934 11,282 
[Zn(L)(Cl)2(H2O)]  40,543 12,447 2,845 11,624 
[Zn(L)(Cl)(H2O)2].Cl  39,285 12,061 3,101 11,264 
[Zn(L)(Cl)2(H2O)2]  39,353 12,082 2,934 11,283 
L = 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin 
 
Berdasarkan Tabel 4.9 dapat dilihat bahwa kadar logam Zn dalam senyawa 
kompleks Zn(II)-BNBP yang mendekati data eksperimen adalah kompleks dengan 
rumus [Zn(L)(Cl)2] dengan persen teoritis masing-masing unsur C, N, H, dan Zn 
adalah 41,960%, 12,883%, 2,392%, dan 12,030%. Data tersebut bersesuaian 
dengan persentase unsur secara eksperimen yakni masing-masing sebesar 
41,764%, 12,6483%, 2,5942%, dan 12,044% untuk masing-masing unsur C, N, H, 
dan Zn. 
 
4.2.5 Analisis Termogravimetri Kompleks  
Analisis TGA (Thermo Gravimetric Analyzer) digunakan untuk 
memperkuat data rumus molekul yang telah diprediksi sebelumnya. Analisis 
kompleks Zn(II)-2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin dilakukan pada suhu 0-700 °C. 
Massa kompleks yang dinalisis sebesar 9,3020 mg. Grafik penurunan berat pada 
analisis TGA disajikan dalam Gambar 4.15.  
56 
 
 
Gambar 4.15 Kurva TGA kompleks Zn(II)-BNBP 
 
Kurva TGA pada Gambar 4.15 menunjukkan terjadinya satu tahap 
penurunan berat. Hal ini dapat diketahui bahwa pada kompleks Zn(II)-BNBP yang 
berhasil disintesis tidak memiliki komponen air kristal (Tyagi dkk., 2014). Data 
TGA yang diperoleh menunjukkan kesesuaian hasil dengan prediksi rumus 
molekul kompleks yakni [Zn(L)(Cl)2]. Hasil perhitungan % berat eksperimen dan 
teoritis uji TGA ditunjukkan pada Tabel 4.10. 
 
Tabel 4.10 Data Hasil Analisis TGA Secara Teoritis dan Eksperimen 
Temperatur 
dekomposisi 
(°C) 
% berat 
eksperimen 
Spesi 
% berat 
teoritis 
0 100 [Zn(C19H13N5O6)2(Cl)2] 100 
233,92-277,47 89,89 [(C19H13N5O6)2(Cl)2] 87,97 
 
Tabel 4.10 menunjukkan bahwa tahap kehilangan berat senyawa kompleks 
Zn(II)-BNBP sebesar 89,89 % yang merupakan kehilangan keseluruhan molekul 
kompleks kecuali satu atom Zn yang menjadi residu sebesar 10,11 %. Data ini 
sesuai dengan penelitian sebelumnya yang menunjukkan bahwa Zn menjadi residu 
sebesar 16,8% pada kompleks [Zn(5,6-diamino-4-hidroksi-2-merkapto-
pirimidin)2Cl2].2H2O (El-Morsy dkk., 2014). Data ini juga sesuai dengan 
penelitian yang menyebutkan bahwa logam Zn atau oksida logam ZnO menjadi 
residu pada uji TGA (Tyagi dkk., 2014). 
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4.2.6 Karakterisasi Senyawa Kompleks dengan FTIR 
Hasil FTIR senyawa kompleks ditunjukkan pada Gambar 4.16 yang 
mengindikasikan bahwa terdapat perbedaan bilangan gelombang pada ligan dan 
kompleks. Pita serapan karakteristik wagging v(N-H) pada ligan yang muncul 
pada daerah 715,61 cm-1 bergeser ke daerah bilangan gelombang 717,54 cm-1 
pada kompleks. Pergeseran bilangan gelombang tersebut menunjukkan adanya 
ikatan antara atom nitrogen dari gugus amida dengan ion logam Zn(II). Data 
tersebut didukung dengan munculnya puncak baru pada daerah bilangan 
gelombang 445,57 cm-1 yang menunjukkan munculnya ikatan v(M-N) pada 
kompleks. Data ini sesuai dengan penelitian sebelumnya yang menunjukkan 
ikatan v(M-N) muncul pada bilangan gelombang 488-498 cm-1 (Tyagi dkk., 
2014). Selain itu, stretching C=N piridin yang muncul pada pita serapan 1604,83 
cm-1 pada ligan tidak berubah pada kompleks. Hal tersebut semakin memperkuat 
posisi ikatan yang terjadi pada kompleks Zn(II)-BNBP. Ikatan pada senyawa 
kompleks terjadi antara atom nitrogen pada gugus amida dengan ion logam Zn(II). 
 
 
Gambar 4.16 Spektra FTIR Ligan dan Kompleks 
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Gugus NO2 asimetrik dan simetris pada senyawa kompleks Zn(II)-BNBP 
juga mengalami pergeseran ke bilangan gelombang yang lebih besar dibandingkan 
dengan ligan BNBP. Hal ini dikarenakan terjadinya ikatan antara atom N pada 
amida dengan ion logam Zn(II). Ikatan yang terjadi pada pembentukan kompleks 
menyebabkan ikatan antar atom yang lain seperti N-O dan N-H menjadi semakin 
kuat. Sehingga dapat dipastikan jarak antar atom tersebut menjadi semakin dekat, 
hal tersebut terjadi akibat tarikan elektron ke arah ion logam Zn(II) semakin besar. 
Beberapa perubahan bilangan gelombang antara ligan BNBP dan kompleks 
Zn(II)-BNBP ditunjukkan pada Tabel 4.11. 
 
Tabel 4.11 Perbedaan Bilangan Gelombang FTIR Ligan dan Kompleks 
Gugus Fungsi  
FTIR (KBr, cm-1)  
Ligan 
FTIR (KBr, cm-1)  
Kompleks 
Stretching C=O 1656,91 1651,12 
Stretching C=N piridin 1604,83 1604,83 
NO2 asimetris   1523,82 1541,18 
NO2 simetris 1348,29 1350,22 
wagging NH 715,61 717,54 
V(M-N) - 445,57 
 
Berdasarkan hasil analisis UV-Vis, AAS, TGA, CHN Analyzer, dan FTIR 
maka ikatan yang diusulkan pada pembentukan kompleks Zn(II) dengan ligan 2,6-
bis(4-nitrobenzamido)piridin terjadi melalui atom nitrogen pada gugus amida dari 
ligan BNBP dan ion logam Zn(II). Hal ini semakin diperkuat dengan tidak 
munculnya stretching N-H ligan pada bilangan gelombang 3354,32 cm-1, namun 
masih terdapat wagging N-H pada bilangan gelombang 716,61 cm-1 dalam range 
daerah sidik jari. Ikatan yang terjadi antara ligan dan kompleks melalui atom N 
pada gugus amida yang memiliki pasangan elektron bebas yang dapat didonorkan 
ke ion logam Zn(II). Sedangkan pada gugus karbonil C=O dan C=N piridin tidak 
mengalami perubahan sehingga ikatan tersebut tidak terjadi melalui atom O dan N 
dari gugus tersebut. Usulan posisi pengikatan yang terjadi pada kompleks 
disajikan pada Gambar 4.17. 
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Gambar 4.17 Ikatan yang Diusulkan pada Senyawa Kompleks Zn(II)-BNBP 
 
Bentuk geometri yang paling mendekati berdasarkan rumus molekul 
senyawa kompleks dari data AAS, TGA, UV-Vis, CHN-analyzer, dan FTIR 
adalah [Zn(L)Cl2] dengan geometri tetrahedral (Gambar. 4.18). Hal ini 
dikarenakan atom pusat yakni Zn(II) dikelilingi oleh 4 ligan yakni 2 ligan N dari 
benzamida dan 2 ligan Cl yang berasal dari prekusor ZnCl2. Donor pasangan 
elektron bebas dari ligan tersebut membentuk hibridisasi sp3 sehingga bentuk 
geometri molekul yang mendekati adalah tetrahedral. Usulan ini bersesuaian 
dengan penelitian sebelumnya yang berhasil mensintesis kompleks Zn(II) dengan 
ligan berbasis benzamida. Senyawa kompleks yang berhasil disintesis 
menunjukkan ikatan antara ion logam Zn(II) dengan atom O dan N dari ligan. 
Rumus molekul yang dihasilkan pada kompleks tersebut adalah [Zn(L)(Cl)2] dan 
[Zn(L)(OAc)2], pelarut yang digunakan ikut menjadi ligan dan terikat dalam 
struktur molekul senyawa kompleks (Tyagi dkk., 2014). 
 
 
Gambar 4.18 Bentuk Geometri Molekul yang Diusulkan pada Kompleks 
[Zn(L)Cl2] 
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4.3  Uji Toksisitas dengan Brine Shrimp Lethaliy Test (BSLT) 
Brine Shrimp Lethality Test (BSLT) merupakan salah satu metode awal 
yang sering digunakan untuk uji toksisitas senyawa kompleks yang telah 
disintesis. Uji tersebut menggunakan larva Artemia salina sebagai hewan uji. Pada 
uji BSLT dihasilkan nilai LC50 senyawa kompleks dalam μg/ml, nilai tersebut 
menunjukkan sifat toksisitas senyawa uji. Nilai toksisitas diperoleh dari jumlah 
larva udang yang mati pada masing-masing konsentrasi larutan uji (Meyer dkk., 
1982). Larutan uji yang digunakan dalam penelitian ini adalah larutan ligan 2,6-
bis(4-nitrobenzamido)piridin dan kompleks Zn(II)-BNBP. Konsentrasi larutan uji 
yang digunakan dalam penelitian ini adalah 62,5, 125, 250, 500, dan 1000 ppm 
dengan replikasi sebanyak 3 kali. Pada uji BSLT digunakan larutan kontrol yang 
terdiri atas 3 lubang micro well plate yang masing-masing lubang berisi 10-11 
ekor anak udang (nauplii), pada larutan kontrol hanya diisi air laut tanpa larutan 
uji. Hasil uji toksisitas kedua senyawa tersebut disajikan dalam Tabel 4.12. 
 
Tabel 4.12 Data Hasil Uji Metode BSLT Ligan dan Kompleks 
Konsentrasi 
(ppm) 
Log [ ] 
Rata-rata larva mati % Kematian 
Ligan Kompleks Ligan Kompleks 
0,00 - 0,00 0,00 0,00 0,00 
62,5 1,8 1,00 4,67 10,00 46,67 
125 2,1 4,33 6,00 43,33 60,00 
250 2,4 5,67 7,00 56,67 70,00 
500 2,7 8,00 8,67 80,00 86,67 
1000 3,0 9,33 10,00 93,33 100,00 
 
Berdasarkan Tabel 4.12 maka dapat diketahui bahwa % kematian nauplii 
semakin meningkat dengan bertambahnya konsentrasi larutan uji. Pada larutan 
kontrol (tanpa senyawa uji) nauplii tidak mengalami kematian, namun pergerakan 
nauplii semakin melambat (tidak aktif) dikarenakan pada lubang  micro well plate 
tidak terdapat oksigen baru seperti pada habitat pertumbuhan awal yang 
menggunakan aerator sebagai bantuan untuk mendapatkan oksigen terlarut. Jika 
hal ini berlanjut nauplii dalam senyawa kontrol akan mengalami kematian secara 
alami setelah 24 jam. Data yang dihasilkan kemudian di plot antara log 
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konsentrasi pada sumbu x dan % mortalitas pada sumbu y. Grafik hasil ploting 
tersebut ditunjukkan pada Gambar 4.19 dan Gambar 4.20. 
 
 
Gambar 4.19 Grafik Brine Shrimp Lethality Test Ligan BNBP 
 
 
Gambar 4.20 Grafik Brine Shrimp Lethality Tes Kompleks Zn(II)-BNBP 
 
Berdasarkan data tersebut dapat diamati bahwa semakin besar konsentrasi 
senyawa uji, maka larva Artemia salina yang mati semakin banyak. Hal tersebut 
sesuai dengan penelitian sebelumnya (R. Rani dkk., 2013) yang menyatakan 
bahwa semakin tinggi konsentrasi larutan uji maka toksisitas senyawa juga 
meningkat. Hasil uji metode Brine Shrimp Lethality Test yang didapatkan pada 
Tabel 4.11, Gambar 4.19 dan Gambar 4.20 kemudian dihitung berdasarkan nilai 
regresi liniernya sehingga didapatkan nilai LC50. Perhitungan nilai LC50 
ditunjukkan pada Lampiran K. Nilai LC50 untuk ligan BNBP dan kompleks 
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Zn(II)-BNBP masing-masing sebesar 200,27 μg/ml dan 76,95  μg/ml. Suatu 
senyawa menunjukkan aktivitas toksisitas dalam uji BSLT jika terbukti 
menyebabkan kematian 50% hewan uji pada konsentrasi kurang dari 1000 μg/ml 
(Meyer dkk., 1982), sedangkan untuk senyawa hasil ekstrak nilai LC50 < 200 
μg/ml  dan senyawa murni nilai LC50 < 5 μg/ml  menunjukkan bahwa senyawa 
tersebut sangat toksik (Tawaha, 2006). Perbandingan nilai LC50 ligan BNBP dan 
kompleks Zn(II)-BNBP disajikan pada Tabel 4.13. 
 
Tabel 4.13 Nilai R2 dan LC50 pada Sampel Uji 
Sampel Uji Persamaan regresi R2 LC50 (μg/ml) 
L y = 67,546x – 105,3 0,9741 200,27 
[Zn(L)(Cl)2] y = 44,292x – 33,544 0,995 76,95 
L= 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin 
 
Berdasarkan nilai LC50 yang didapatkan dari kedua senyawa uji maka nilai 
yang diperoleh untuk kompleks logam dan ligan lebih baik daripada ligan bebas. 
Hal ini sesuai dengan penelitian sebelumnya yang menyatakan bahwa kompleks 
Zn(II)-BNBP menunjukkan aktivitas antikanker yang lebih baik daripada ligan 
bebas (El-Morsy dkk., 2014; Dhahagani dkk., 2014). Kematian nauplii pada 
larutan kompleks [Zn(L)(Cl)2] dimungkinkan karena adanya ligan Cl-. Ligan Cl- 
memiliki karakter ke-elektronegatifan yang tinggi sehingga ketika bertindak 
sebagai ligan maka sulit untuk mendonorkan pasangan elektron bebasnya kepada 
atom pusat sehingga mudah tersubtitusi oleh kehadiran ligan lain.  Ligan Cl- 
kemungkinan besar telah tersubtitusi oleh atom N pada protein integral membran 
sel Artemia salina, sehingga menyebabkan senyawa kompleks memiliki toksisitas 
yang lebih tinggi daripada ligan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin yang tidak 
memiliki atom Cl dalam strukturnya. 
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BAB 5 
KESIMPULAN DAN SARAN 
 
5.1 Kesimpulan 
Kompleks ion logam Zn(II) dengan ligan 2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin 
berhasil disintesis dengan perbandingan mol logam dan ligan 1:1. Rumus molekul 
kompleks yang terbentuk yaitu [Zn(2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin)Cl2]. Rumus 
molekul kompleks diperoleh berdasarkan perhitungan dari hasil karakterisasi dan 
analisis CHN analyzer, Atomic Absorption Spectroscopy (AAS), Thermo 
Gravimetric Analyzer (TGA), dan karakterisasi dengan spektrofotometer Fourier 
Transform Infrared (FTIR). Uji toksisitas pada senyawa kompleks dilakukan 
dengan metode Brine Shrimp Lethality Test (BSLT) dan diperoleh nilai LC50 
sebesar 76,95 μg/ml. Nilai LC50 senyawa kompleks tersebut lebih baik baik (lebih 
toksik) dibandingkan dengan nilai LC50 yang dihasilkan pada ligan 2,6-bis(4-
nitrobenzamido)piridin  yakni  sebesar 200,27 μg/ml. Nilai  LC50 yang  diperoleh 
< 200 μg/ml sehingga senyawa kompleks Zn(II)-BNBP termasuk dalam kategori 
senyawa sangat toksik. 
 
5.2 Saran 
Perlu dilakukan analisis lebih lanjut dengan menggunakan sel kanker agar 
diperoleh data yang lebih spesisik mengenai sitotoksisitas senyawa kompleks 
Zn(II)-BNBP dan ligan BNBP yang berhasil disintesis. 
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“halaman ini sengaja dikosongkan” 
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LAMPIRAN A 
PROSEDUR SINTESIS LIGAN 
 
A.1 Sintesis Ligan 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin 
 
 
 
 
 
 
0,03 mol 2,6-diaminopiridin + 
90 mL NMP 
43 mL propilen oksida + 
0,07 mol 4-nitrobenzoil 
klorida  
- dimasukkan dalam labu leher tiga 
berukuran 250 mL diatas 
magnetic strirer 
- dihubungkan dengan tabung inlet 
dan gas nitrogen 
- diaduk pada suhu 0°C selama 30 
menit 
Campuran 
ditambahkan 
- Diaduk suhu 0°C selama 30 menit 
- Dinaikkan suhunya sampai suhu ruang (22 ± 1°C) 
- Diaduk selama 25 jam 
 
Campuran 
- Dimasukkan pada labu berisi air 
- Disaring 
- Dicuci  dengan air panas 
- Dicuci  dengan metanol 
- Dikeringkan dalam kondisi vakum 78°C selama 2 jam 
 
BNBP 
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A.2 Perhitungan Rendemen Ligan 
NH2N NH2
NO2CCl
O
2 NN
H
N
H
C C
O2N NO2
O O
 
0,015 mol  0,030 mol    ─ 
0,015mol  0,030 mol    0,015 mol   
     ─                    ─     0,015 mol 
 Mol ligan teoritis = 0,015 mol 
 Massa molekul relatif ligan = 407,33642 g/mol 
Sehingga massa ligan secara teoritis  = 0,015 mol x 407,33642 gram/mol 
     = 6,11 gram 
 Massa ligan hasil sintesis = 5,166 gram 
 % rendemen = 
massa ligan hasil sintesis
massa ligan teoritis
 x 100%  
= 
5,166 gram
6,11 gram
 x 100% 
= 84,54 % 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
─ 
73 
 
LAMPIRAN B 
PROSEDUR SINTESIS KOMPLEKS 
 
B.1 Sintesis Kompleks Zn(II) dengan 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin 
 
ZnCl2 + metanol 
- Dimasukkan gelas kimia 
BNBP + methanol + asetonitril 
Campuran logam-ligan dengan 
stoikiometri 1:1 
- Direfluk suhu 70°C selama 24 jam 
 
Larutan 
Kristal 
- Dikeringkan 
- Dihitung rendemen 
- Dianalisis lebih lanjut 
Kristal kompleks kering 
Filtrat 
- Disimpan di desikator 
 
Tidak Ya 
Filtrat Kristal Kompleks 
Analisis rumus molekul 
kompleks (elemental 
analyzer, AAS, TGA)  
Karakterisasi 
FT-IR  
Uji Toksisitas dengan 
metode BSLT  
Data(LC50) 
Data 
Data 
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B.2 Perhitungan Rendemen Kompleks 
 
ZnCl2   +  C19H13N5O6             kompleks 
0,250 mmol  0,250 mmol       
0,250 mmol  0,250 mmol      0,250 mmol 
 
─    ─       0,250 mmol 
 
 Mol kompleks teoritis = 0,25 mmol 
 Massa molekul relatif ligan =  541,370 gram/mol 
 Sehingga massa ligan secara teoritis  = 0,250 mol x 541,370 gram/mol 
     = 135,34 mg 
     = 0,135 gram 
 Massa ligan hasil sintesis = 0,0846 gram 
 % rendemen = 
massa ligan hasil sintesis
massa ligan teoritis
 x 100%  
= 
0,0846 gram
0,135 gram
 x 100% 
= 62,67 % 
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LAMPIRAN C 
SPEKTRUM FTIR LIGAN BNBP 
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LAMPIRAN D 
SPEKTRUM 1H-NMR LIGAN BNBP 
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LAMPIRAN E 
SPEKTRUM 13C-NMR LIGAN BNBP 
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LAMPIRAN F 
SPEKTRUM FTIR KOMPLEKS Zn(II)-BNBP 
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LAMPIRAN G 
PERHITUNGAN ANALISIS PENENTUAN UNSUR C, H, N KOMPLEKS 
 
83 
 
- Hasil Analisis penentuan C, H, N kompleks 
 
%C %N %H 
41,7564 12,6483 2,5942 
 
- Prediksi rumus molekul kompleks: 
 
No. Struktur Kompleks 
Mr 
(gr/mol) 
%C %N %H 
1. [Zn(L)(Cl)2]  543,370 41,960 12,883 2,392 
2. [Zn(L)(H2O)2].Cl2  579,370 39,353 12,082 2,934 
3. [Zn(L)(Cl)2(H2O)]  562,370 40,543 12,447 2,845 
4. [Zn(L)(Cl)(H2O)2].Cl  580,370 39,285 12,061 3,101 
5. [Zn(L)(Cl)2(H2O)2]  579,370 39,353 12,082 2,934 
 
 
- Perhitungan rumus molekul kompleks 
1. [Zn(2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin)(Cl)2]  
% C = 
19 𝑥 12
543,370
 x 100 %  = 41,960 % 
 
% N = 
5 𝑥 14
543,370
 x 100  %   = 12,883 % 
 
% H = 
13 𝑋 1
543,370
 x 100 %    = 2,390 % 
 
 
2. [Zn(2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin)(H2O)2].Cl2 
% C = 
19 𝑥 12
579,370
 x 100 %  = 39,353 % 
 
% N = 
5 𝑥 14
579,370
 x 100  %   = 12,082 % 
 
% H = 
17 𝑋 1
579,370
 x 100 %    = 2,934 % 
3. [Zn(2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin)(Cl)2(H2O)] 
% C = 
19 𝑥 12
562,370
 x 100 %  = 40,543 % 
 
% N = 
5 𝑥 14
562,370
 x 100  %   = 12,447 % 
 
% H = 
16 𝑋 1
562,370
 x 100 %    = 2,845 % 
4. [Zn(2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin)(Cl)(H2O)2].Cl 
% C = 
19 𝑥 12
580,370
 x 100 %  = 39,285 % 
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% N = 
5 𝑥 14
580,370
 x 100  %   = 12,061 % 
 
% H = 
18 𝑋 1
580,370
 x 100 %    = 3,101 % 
5. [Zn(2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin)(Cl)2(H2O)2] 
 
% C = 
19 𝑥 12
579,370
 x 100 %  = 39,353% 
 
% N = 
5 𝑥 14
579,370
 x 100  %   = 12,082 % 
 
% H = 
17 𝑋 1
579,370
 x 100 %    = 2,934 % 
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LAMPIRAN H 
ANALISIS ATOMIC ABSORPTION SPECTROSCOPY (AAS) 
 
H.1 Perhitungan % Zn Prediksi Rumus Molekul Kompleks 
1. [Zn(2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin)(Cl)2]  
 
% Zn = 
65,37 𝑥 1
543,370
 x 100 %  = 12,030 % 
 
2.  [Zn(2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin)(H2O)2].Cl2 
 
% Zn = 
65,37 𝑥 1
579,370
 x 100 %  = 11,283 % 
 
3.  [Zn(2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin)(Cl)2(H2O)] 
 
% Zn = 
65,37 𝑥 1
562,370
 x 100 %  = 11,624 % 
 
4.  [Zn(2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin)(Cl)(H2O)2].Cl 
 
% Zn = 
65,37 𝑥 1
580,370
 x 100 %  = 11,263 % 
 
5.  [Zn(2,6-bis(4-nitrobenzamido)piridin)(Cl)2(H2O)2] 
 
% C = 
65,37 𝑥 1
579,370
 x 100 %  = 11,282 % 
 
H.2 Perhitungan % Zn Hasil AAS 
     Pembuatan larutan standar Fe 
     Mr ZnCl2 = 136,315 g/mol 
a. Larutan standar 100 ppm (mg/L) 
100 mg/L = 
Ar Zn
Mr ZnCl2
 x massa 
 
100 mg/L = 
65,109
136,315
 x massa 
65,409 x massa   = 13631,5 mg/L 
             Massa  = 208,4040 mg/L 
                          = 0,2084040 g/L 
           = 0,0104 g/50 mL 
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b. Pengenceran larutan standar 100 mg/L menjadi konsentrasi 2 mg/L, 4 mg/L, 
6 mg/L, 8 mg/L, dan 10 mg/L 
 2 mg/L, M1 x V1 = M2 x V2 
    100 mg/L x V1 = 2 mg/L x 50 ml 
            V1 = 1 ml 
 4 mg/L, M1 x V1 = M2 x V2 
    100 mg/L x V1 = 4 mg/L x 50 ml 
            V1 = 2 ml 
 6 mg/L, M1 x V1 = M2 x V2 
    100 mg/L x V1 = 6 mg/L x 50 ml 
            V1 = 3 ml 
 8 mg/L, M1 x V1 = M2 x V2 
    100 mg/L x V1 = 8 mg/L x 50 ml 
            V1 = 4 ml 
 10 mg/L, M1 x V1 = M2 x V2 
    100 mg/L x V1 = 10 mg/L x 50 ml 
            V1 = 5 ml 
  
 Tabel 1. Data absorbansi Zn dalam larutan standar 
Konsentrasi (mg/L) Absorbansi 
0 0,0000 
2 0,2232 
4 0,4194 
6 0,5665 
8 0,6758 
10 0,7669 
 
 
 
Gambar 1. Kurva Kalibrasi Larutan Standar 
 
y = 0,0763x + 0.0606
R² = 0,9709
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Tabel 2. Data absorbansi Zn dalam larutan sampel (kompleks) 
Cuplikan Konsentrasi (mg/L) Absorbansi 
Sampel 1,72 0,1910 
 
Persamaan regresi linier: 
y = ax + b 
y = 0,076x + 0,060 
Konsentrasi sampel 
y = 0,076x + 0,060 
0,1910 = 0,076x + 0,060 
x = 1,72 
massa sampel terukur = 
1,72 𝑥 543,370 𝑥 0,057
65,37
 = 0,814 mg 
 
Kadar (%) Zn dalam sampel 
% Zn = 
1,72𝑥 0,057
0,814
 x 100 % = 12,044 %  
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LAMPIRAN I 
ANALISIS DSC-TGA KOMPLEKS 
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LAMPIRAN J 
PERHITUNGAN LC50 DENGAN METODE BSLT 
 
J.1 Hasil Perhitungan Uji BSLT Ligan BNBP 
 
Tabel 1. Data Hasil Uji Metode BSLT Ligan 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin 
Konsentasi 
(ppm) 
Log [ ] 
Larva mati 
(triplo) 
Rata-rata 
larva mati 
% kematian 
62,5 1,8 
1 
1,00 10,00 1 
1 
125 2,1 
4 
4,33 43,33 5 
4 
250 2,4 
5 
5,67 56,67 6 
6 
500 2,7 
8 
8,00 80,00 9 
7 
1000 3,0 
9 
9,33 93,33 9 
10 
 
 
Gambar 1. Grafik Uji BSLT 2,6-Bis(4-nitrobenzamido)piridin 
Perhitungan nilai LC50 ligan 
y     = 67,778x – 106 
LC50 = 67,778x – 106 
y = 67,546x - 105,3
R² = 0,9741
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dengan memasukkan nilai 50 sebagai LC50, maka: 
                           50  = 67,546x – 105,3 
     50 +106 = 67,546x 
            156 = 67,546x 
                x = 2,30 
               antilog x = 200,27 mg/L (nilai LC50) 
J.2 Hasil Perhitungan Uji BSLT Senyawa Kompleks Zn(II)-BNBP 
Tabel 2. Data Hasil Uji Metode BSLT Kompleks Zn(II) dengan Ligan 2,6-Bis(4-
nitrobenzamido)piridin 
Konsentasi 
(ppm) 
Log [ ] 
Larva mati 
(triplo) 
Rata-rata 
larva mati 
% kematian 
62,5 1,8 
5 
4,67 46,67 4 
5 
125 2,1 
7 
6,00 60,00 5 
6 
250 2,4 
8 
7,00 70,00 7 
6 
500 2,7 
8 
8,67 86,67 9 
9 
1000 3,0 
10 
10,00 100,00 10 
10 
 
Gambar 2. Grafik Uji BSLT Kompleks Zn(II) 
y = 44,292x - 33,544
R² = 0,995
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Perhitungan nilai LC50 kompleks 
y       = 44,292x – 33,544 
LC50 = 44,292x – 33,544 
dengan memasukkan nilai 50 sebagai LC50, maka: 
                           50  = 44,292x – 33,544 
50 +33,544 = 44,292x 
       83,544 = 44,292x 
                x = 1,89 
               antilog x = 76,950  mg/L (nilai LC50) 
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